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Richtlinien fur einheitliche Durchfuhrung 
von Kautschukanalysen. 

(Eingeg. 3.14. 1926.) 

Der Deutsche Verband fur die Materialpriifungen der 
Technik, der, wie bekannt, seine Hauptaufgabe darin 
sieht, fur Priifverfahren der Technik einheitliche Gnmd- 
satze aufzustellen und der offentlichkeit in Form von 
Richtlinien zu libergeben, hat unter anderem vor einer 
Reihe von Jahren einen Ausschufl fur die Festsetzung 
solcher Richtlinien fur die Priifung von Rohkautschuk 
und vulkanisierten Kautschuk eingesetzt. Dieser Aus- 
schuf3, der sich aus Fachleuten der beteiligten Industrie, 
aus Vertretern der namhaftesten Abnahmebehorden und 
aus Angehorigen des Staatlichen Materialpriifungsamtes, 
Berlin-Dahlem, zusammensetzt, hat unter der Obmann- 
schaft des Unterzeichneten neben noch nicht veroffent- 
lichten Entwurfen fur die mechanisch-technologische 
Priifung von Kautschukwaren in einem Sonderausschui3 
Richtlinien fur eine einheitliche Durchfuhrung von Kaut- 
schukanalysen aufgestellt. Der Entwurf dieser Richt- 
linien ist in dankenswerter Weise von den Herren Dr. 
H a a n e n  in Firma F e l t e n  & G u i l l e a u n i e  in 
Koln-Miilheim, und Dr. K i n d s c h e r vom Staatlichen 
Materialpriifungsamt gefertigt und eingehend durchbe- 
raten worden. Er hat nunmehr die Zustimmung aller 
Fachgenossen des Ausschusses gefunden. Um ihn uber 
den Kreis der Ausschdmitglieder hinaus auch allen 
iibrigen Fachgenossen vor einer endwtigen Redigierung 
als Drucksache des Deutschen Verbandes fur die Material- 
priifungen der Technik zugiinglich zu machen, hat der 
AusschuS beschlossen, den Entwurf tunlichst in der ,,Zeit- 
schrift fiir sngewandte Chemie" der offentlichen Kritik 
zu unterbreiten. In nachstehendem erfolgt diese Ver- 
offentlichung in der Form, wie sie der Ausschui3 vorerst 
verabschiedete. Der unterzeichnete Obmann knupft hieran 
die Bitte, entweder in den Spalten dieser Zeitschrift, so- 
weit dies die Redaktion fur angangig erachtet, dazu Stel- 
lung nehmen oder aber etwaige Einwendungen an den 
unterzeichneten Obmann unter der Adresse Staatliches 
Materialpriifungsamt, Berlin-Dahlem, Unterden Eichen 87, 
schriftlich einreichen zu wollen. Die zur Kenntnis des 
Obmanns oder der AusschuBmitglieder bis zwei Monate 
nach Erscheinen in der ,,Zeitschrift fur angewandte 
Chemie" gelangenden Einweqdungen werden in einer 
nach diesem Zeitpunkt einzuberufenden Ausschui3sitzung 
einer eingehenden Beratung unterzogen werden. 

Methoden zur Analyse von Kautschuk und 
Kautschukwaren. 

A. Haanen und E. Kindscher. 
Da bis jetzt keine einwandfreien Methoden zur 

direkten Bestimmung von Kautschuk in Rohkautschuken, 
Regeneraten und Kautschukwaren aufgefunden wurden, 
mui3 der Analytiker sich darauf beschrlnken, sich aus 
dem nach einwandfreien Methoden festgestellten Gehalt 
an bestimmbaren Anteilen ein Bild uber die Zusammen- 
setzung und den Reinkautschukgehalt der zu unter- 
suchenden Korper zu schaffen, das annahernd der Wirk- 
lichkeit entspricht. 

In nachstehendem sind die Wege angegeben, welche 
zur Untersuchung von Kautschuk und Kautschukwaren 
Anwendung finden konnen. 

Die zu untersuchenden Stoffe enthalten neben Wasser 
sowohl organische a19 auch anorganische Anteile. Die 
organischen Anteile von Kautschuk und Kautschukwaren 
lassen sich zum groaten Teil durch Extraktionsmittel ent- 
fernen und teilweise quantitativ bestimmen. In einigen 
besonderen Fallen sind spezielle Methoden anzuwenden. 

Prof. K. M e m m 1 e r. 

Die anorganischen Anteile werden je nach Art entweder 
direkt durch Zerstoren der gesamten organischen S u b  
stanz oder nach Abtrennung derselben durch Losemittel 
bestimmt. 

Gang der Analyse. 
A. C h e m i s c h e  M e t h o d e n .  

1. F e u c h t i g k e i t : Kautschuk und Kautschuk- 
waren enthalten geringe Mengen von Feuchtigkeit, deren 
Betrag zu bestimmen ist. Alle iibrigen Analysenergebnisse 
sind auf trockenes Material zu beziehen. 

2. W a s s e r l o s l i c h e  A n t e i l e  u n d  g r o b e  
V e r u n r e i n i g u n g e n .  Die Bestimmung kommt in 
erster Linie fiir Rohkautschuk in Betracht. Bestimmt wird 
der Waschverlust. 

Durch Behandeln rnit warmem Wasser werden teil- 
weise gelost: Eiweiflstoffe, Starke, Leim, Gelatine, Gly- 
cerin, Beschleuniger, Zuckerarten. Reagiert der was- 
serige Auszug alkalisch, so ist darauf zu schlieijen, dai3 die 
Kautschukwaren mit kaust. Alkalien ausgekocht wurden. 

3. A c e t o n e  x t r a k t. Das Aceton lost aus Kaut- 
schuk und Kautschukmischungen ganz : die Kautschuk- 
harze, den freien Schwefel, Mineralole, Wachse, verschie- 
dene Harze, Paraffinkohlenwasserstoffe, Anilin, Naph- 
thalin, Celluloseester und -Ather, organische Beschleu- 
niger, Harzol, Lanolin, manche organische Farbstoffe; teil- 
weise: fette UIe, oxydierte fette Ole, geschwefelte und ge- 
chlorte fette Ole, Teerbestandteile, Asphaltbestandteile. 

4. C h l o  r of o r m e  x t r a  k t. Chloroform lost aus mit 
Aceton extrahierten vulkanisierten Kautschukwaren bitu- 
minose Substanzen, zu deren Nachweis diese Extraktion 
ausgefuhrt wird. Aderdem gehen erhebliche Mengen 
Kautschukanteile in Losung, wenn stark depolymerisierter 
Kautschuk vorhanden ist. 

5. A l k o h o l i s c h e r  L a u g e n e x t r a k t .  Alko- 
holische Lauge lost aus mit Aceton oder mit Aceton 
und Chloroform extrahierten Materialien die Haupt- 
mengen von oxydierten fetten dlen sowie von braunen 
und weiijen Faktis; auijerdem gehen Wolle, EiweiDstoffe, 
Kasein und Anteile von Phenolharzen in Losung. 

6. A u f s c h l u i 3 m i t  P a r a f f i n o l .  Paraffinollaijt 
von dem mit Aceton extrahierten Material Cellulose, 
freien Kohlenstoff, gehartete Phenolharze, Faserstoffe so- 
wie Mineralbestandteile ungelost. 

7. V e r a s c h u n g. Die Veraschung dient zur Be- 
stimmung der anorganischen Bestandteile. 8. S c h w e - 
f e 1 b e  s t i m m u n g e n. C h l  o r b e s t i m m u n g. 
10. K o h l  e n s  a u r e  b e  s t i  m m ung.  

11. S t i c k s t o f f b e s t i m m u n g  n a c h  K j e l -  
d a h 1. Die Stickstoffbestimmung dient zur Feststellung 
von EiweiDstoffen, Kasein, Leim, Gelatine und Beschleu- 
nigern, fur letztere in der Form der Mikrokjeldahlbestim- 
mung nach Bang-Gerngroi3 und Schaeferl). 12. B e s t i  m - 
m u n g  d e s  f r e i e n  K o h l e n s t o f f e s .  13. Q u a l i -  
t a t i v e  u n d  q u a n t i t a t i v e  A n a l y s e  d e r  a n -  
o r g a  n i s c h e n B e  s t a n d  t e i 1 e. 

9. 

B. P h y s i k a l i s c h e  M e t h o d e n .  
1. S p e z i f i s c h e s  G e w i c h t  i m  P y k n o -  

m e t e r .  2. V i s c o s i t a t s b e s t i m m u n g  z u r  B e -  
u r t e i 1 u n g v o n  R o h  k a u t s c h u k. 3. Q u e l l  u n  g s - 
v e r m o g e n .  4. K u n s t l i c h e  A l t e r u n g .  5. S t r u k -  
t u r .  

Ausfuhrung der Analyse. 
A. C h e m i s c h e  M e t h o d e n .  

I. P r o b e e n t n a h m e  u n d  P r o b e n v o r b e -  
r e i t  u n g. Im allgemeinen lassen sich fir die Probe- 
entnahme folgende Richtlinien aufstellen: 

1) Z. ang. Ch. 36, 391 [1923]. 
21 ' 
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1. Bevor man eine Probe zur Untersuchung vor- 
bereitet, SOU man sich uberzeugen, ob dieselbe auDerlich 
nicht verunreinigt ist. Oberflachliche Verunreinigungen, 
sowie Lackschichten, welche keinesfalls der urspriing- 
lichen Mischung entstammen, sondern zur Konservierung 
oder Verzierung aufgebracht wurden, sind vorsichtig me- 
chanisch zu entfernen. 

Sind die Gegenstande mit Talkum, China Clay, 
Starkepulvern usw. eingepudert, so ist der nicht fest- 
haftende OberschuB durch leichtes Abklopfen oder vor- 
sichtiges Abstauben mit einem weichen Haarpinsel zu be- 
seitigen. Ausgebliihter Schwefel, Paraffinkohlenwasser- 
stoffe, sowie wachs- und olartige Anteile, welche der 
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Fig. 1. 

Mischung entstammen, sollen dagegen nicht entfernt 
werden. Sind Gummiwaren mit Glycerin eingerieben, so 
ist die Probe aus dem Innern des Gegenstandes zu ent- 
nehmen. Bei der Entnahme des Untersuchungsmaterials 
ist vor allem darauf zu achten, dafi das entnommene Ma- 
terial einen tatsachlichen Durchschnitt der zu unter- 
suchenden Probe darstellt. 

2. Roher, regenerierter oder unvulkanisierter Kaut- 
schuk soll zur Extraktion diinn ausgewalzt und in 
extrahierte Leinwandstucke eingewickelt werden. Fur 
andere Bestimmungen kommt er in kleingeschnittenem 
Zustand zur Anwendung. 

Vulkanisierte Weichgummiproben sowie It-Platten 
werden mit einer Schere soweit zerkleinert, dai3 sie durch 
ein Sieb von 40 Maschen fur 1 qcm (lichte Maschenweite 
1,4 mm) r e  s t 1 o s abgesiebt werden konnen. 

Hartgummi wird mit einer groben Feile geraspelt, 
bis er restlos durch ein Sieb von 40 Maschen fur 1 qcm 
geht. Das Pulver wird durch einen Magneten von Eisen- 
teilen befreit. 

Proben von gummiertem Tuch mussen in Stucke von 
1,5 qmm geschnitten und gut gemischt werden. Bei 
Schlauchen, Platten usw. mit Stoffeinlagen ist der Kaut- 
schuk jeder starkeren Schicht gesondert zu behandeln und 
darauf Rucksicht zu nehmen, dai3 der Kautschuk der Stoff- 
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einlagen moglichst von den iibrigen Schichten abgeson- 
dert wird. 

Gummikitte und Losungen werden zunachst voll- 
kommen getrocknet, der Ruckstand wird wie unvulkani- 
sierter Kautschuk behandelt. 1st e k e  Prufung des Lose- 
mittels erwiinscht, so ist dasselbe durch Dampfdestillation 
abzutreiben und gesondert zu bestimmen. Bestehen Kaut- 
schukgegenstande aus verschiedenartigen Komponenten, 
so sind dieselben nach Moglichkeit gesondert zu 
be handeln. 

Vor Inangriffnahme der Analyse ist die auijere und 
innere Beschaffenheit des Materials festzustellen. Be- 
achtenswerte Gesichtspunkte sind: Art des Kautschuks 
(Rohkautschuk), Art der Vulkanisation (Kalt- oder Warm- 
rulkanisation), Homogenitat, Farbe, Porositiit, Geruch 
(Parfiimierungsmittel, Naphthalin, Anilin, Zersetzungs- 
produkte). Der Befund ist anzugeben. 

11. B e s t i m m u n g  d e r  F e u c h t i g k e i t .  1 bis 
2 g der zerkleinerten Probe werden auf einem Uhrglas im 
yevak~erten Exsikkator iiber konz. Schwefelsaure bis zur 
Gewichtskonstanz getrocknet. 

Die hierbei auftretende Gewichtsabnahme, bezogen 
auf das Ausgangsgewicht, wird als Feuchtigkeit bezeich- 
net. Alle Analysenresulfate sind auf trockenes Material 
zu beziehen. 

111. B e s t i m m u n g  d e r  w a s s e r l o s l i c h e n  
A n t e i l e  u n d  g r o b e n  V e r u n r e i n i g u n g e n .  
a) R o h k a u t s c h u k : Proben (bis 500 g) werden auf 
einer kleinen Waschwalze oder in einem Mastikator zu- 
nachst mit Wasser von 40-50' und darauf rnit kaltem 
Wasser gewaschen. Die Gewichtsdifferenz, auf trockenes 
Material bezogen, ergibt den Waschverlust. Derselbe 
kann durch Filtrieren des benutzten Waschwassers ge- 
trennt, als grobe Verunreinigungen und wasserlosliche 
Anteile angegeben werden. Die Art der groben Ver- 
unreinigungen ist besonders anzugelxn (Holz, Faserstoffe, 
Sand usw.). 

b) K a u t s c h u k w a r e n :  Mindestens 10 g des 
zerkleinerten Materials werden 3mal je 10 Minuten mit 
der 5 fachen Menge Wasser ausgekwht. Die vereinigten 
filtrierten Losungen werden eingedampft und bei looo 
bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Die gefundene 
Menge gibt ein annaherndes BiId iiber den Gehalt an 
wasserloslichen Anteilen. 

EiweiBstoff e, Leim, Gelatine und Beschleuniger wer- 
den nach besonderen Methoden bestimmt. In der was- 
serigen Auskochung lassen sich qualitativ nachweisen: 

S t a r k  e , erkennbar an der Blaufarbung nach Zu- 
gabe von wasseriger Jodlosung. G 1 y c e r i n , nachzu- 
weisen nach L i n d e : Borax farbt die Flamme bei An- 
wesenheit von Glycerin griin: mit Lakmus blaugefarbte 
Boraxlosung wird durch Glycerin rot gefarbt '). Mischt 
man den Ruckstand mit der doppelten Menge von saurem 
schwefelsaurem Kalium und erhitzt rasch, so tritt ein 
starker Acroleingeruch auf. L e i m , G e 1 a t i n e durch 
Gerbsaurelosung. A n i 1 i n durch Chlorkalklosung oder 
Kaliumbichromat. K a u s t. A 1 k a 1 i e n , nachzuweisen 
durch Titration mit n.-H2SO4. Indikator Phenolphthalein. 

IV.  A c e t o n e x t r a k t .  Der hienu sowie fur die 
Auszuge rnit Chloroform und alkoholische Lauge benutzte 
Extraktionsapparat soll der vom V. D. E. eingefuhrte 
Normalapparat sein3) (Fig. 1). Die Extraktion sol1 so ge- 
leitet werden, daD sich das HebergefaB alle 2x4392 Mi- 
nuten entleert. 

5 g des zerkleinerten Materials werden ohne vor- 
hergehende Trocknung in ein mit Aceton und Chloroform 
extrahiertes Leinwandstiickchen (etwa 8x8 cm) einge- 
~- 

2) Z. ang. Ch. 9, 551 [1$96] und 10, 5 [1897]. 
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schlagen und so in das Hebergefa gebracht. Das Heber- 
gefa5 wird an dem Kuhler befestigt und rnit diesem in 
den mit etwa 50 ccrn Aceton und Siedesteinchen beschick- 
ten, getrockneten und gewogenen Kolben eingehangt. Im 
allgemeinen werden die Proben 8Stunden ununterbrochen 
extrahiert. Erscheint nach dieser Zeit der Inhalt des 
Hebers noch gefarbt, so ist die Extraktion weitere 4 Stun- 
den oder liingere Zeit fortzusetzen. Bei Hartgummi ist 
mindestens 48 Stunden zu extrahieren. Alle Einzelheiten 
des Acetonextraktes (Ausscheidungen, Farbe, Fluoreszenz, 
Geruch usw.) in heii3em sowie kaltem Zustand sind sorg- 
fiiltig zu notieren. Nach Beendigung der Extraktion wird 
das Aceton bei moglichst niederer Temperatur auf dem 
Wasserbad abdestilliert, der Ruckstand 1 Stunde getrock- 
net und nach dem Abkiihlen gewogen. Temperaturen 
uber 70 ' sind zu vermeiden. 
aewicht des -~ x 100 = Proz. unkorrig. Aceton- 
Gewicht d. Probe-Feuchtigkeit extrakt. 

Je nach der Art des zu untersuchenden Materials 
mussen 1-5 Acetonextrakte angesetzt werden; je 
1 Extrakt ist notwendig fur: 

a1)  D i e  B e s t i m m u n g e n  v o n  a c e t o n l o s -  
l i c h e m  S c h w e f e l :  

1. Der Acetonextrakt wird mit einer Losung von' 1 g 
Magnesiumoxyd in 20 ccm Brom-Salpetersaure versetzt 
und bis zur vollsthdigen Oxydation des Schwefels zu- 
nachst auf dem Wasserbade und spater auf dem Sandbade 
erhitzt. Dann wird der Inhalt des Kolbens mit Wasser in 
eine Porzellanschale ubergefiihrt und zur Trockne ver- 
dampft. 

Der Ruckstand wird dreimal mit je 5 ccm konz. 
Salzsaure abgeraucht. Nach Aufhahme des Ruckstandes 
mit 5 ccm konz. Salzsaure und Verdiinnen mit Wasser auf 
etwa 100 ccm wird die siedend heii3e Losung rnit 15 ccm 
hei5er n.-Bariumchloridlosung versetzt, das Barium- 
sulfat nach Stehen uber Nacht abfiltriert, verascht und 
gewogen. 

Gewicht des x 100=Proz.acetonl(lsl.Schwefel. Gewicht d. Probe-Feuchtigkeit 
2. Der Acetonextrakt wird mit 15-20 ccm Salpeter- 

saure (spez. Gew. 1,40) und einem Tropfen Brom uber- 
gossen. Nach kurzem Stehen wird der Extraktionskolben, 
mit einem durchlochten Uhrglas bedeckt, auf ein kaltes 
Wasserbad gesetzt und 1 Stunde erhitzt. Die Mischung 
wird noch heii3 in eine a d e n  unglasierte Porzellanschale 
von etwa 5 cm Durchmesser ubergefuhrt (Nachspiilen 
mit konz. Salpetersaure) und auf dem Wasserbad abge- 
dampft. Das Abdampfen wird mit je 3 ccrn Salpetersaure 
noch zweimal wiederholt. Den zur dicksten Syrup- 
konsistenz eingedampften Ruckstand lost man in einigen 
Tropfen Alkohol, verriihrt in der Warme mit einem fein- 
pulverigen Gemisch aus Soda und Salpeter (5 : 3) und 
uberstreut die Mischung noch geniigend mit dem Salz- 
gemisch. Hierauf wird sorgfaltig bei 120-130 ' getrocknet. 
Das Schalchen wird mit einem gleichen (Hohlseite nach 
unten) bedeckt und unter vorsichtigem Anheizen bis zum 
Schmelzen des Inhalts erhitzt. Erhitzungsdauer 1 % bis 
Z1/* Stunden. Die abgekiihlte Schmelze wird noch warm 
in siedendem Wasser gelost, angesauert, eingedampft, 
dreimal mit je 5ccm Salzsaure abgeraucht und im Ruck- 
stand nach dem Aufnehmen und Filtrieren die Schwefel- 
saure mit Bariumchlorid wie oben bestimmt. Es ist an- 
zugeben, nach welcher Methode gearbeitet wurde ". 

a 2 )  D i e  B e s t i m m u n g  d e s  w a h r e n  f r e i e n  
S c h w e  f e 1 s. Der Acetonextrakt wird mit 50 ccrn einer 
gesattigten Losung von Schwefel in 75% igem Alkohol ver- 

3) E. T. Z. 1922, S. 295, 483f. 
4 )  Zu 2. s. L u n g e - B  e r l ,  VII. Aufl., Bd. 111, S. 1220. 

setzt und das Gesamtgewicht auf 0,5 g genau festgestellt. 
Hierauf wird einige Minuten auf 50' erwarmt und lang- 
sam abkiihlen gelassen. Etwaige Verdampfungsverluste 
werden durch reinen 75%igen Alkohol ersetzt. Der Kolben 
bleibt d a m  verschlossen mindestens 3 Stunden stehen, 
die Losung wird hierauf vorsichtig dekantiert, der Ruck- 
stand 2-3mal mit je 5 ccm'der alkoholischen Schwefel- 
losung nachgewaschen und bei 100' eine halbe Stunde 
getrocknet. Der allein zuriickbleibende wahre freie 
Schwefel kann entweder direkt als solcher oder nach der 
Oxydation wie unter a1)  und Falung als Bariumsulfat 
gewogen werden. Die Differenz zwischen a 1 und a 2 gibt 
den in Aceton loslichen gebundenen Schwefel an. 

b) T r e n n u n g  d e r  i m  A c e t o n e x t r a k t  e n t -  
b a 1 t e n e n u n  v e r s'e i f  - 
b a r e n  B e s t a n d t e i l e .  Der getrocknete Aceton- 
extrakt wird mit 25 ccm I/, n.-alkoholischer Kalilauge 
2 Stunden am RuckfluBkuhler gekocht. Dann wird der 
Kolbeninhalt in einen Scheidetrichter iibergefiihrt und in 
3-4 Portionen mit dem gleichen Volumen heiBen Wasser 
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Fig. 2. 

nachgespiilt. Nach dem Erkalten ist der Kolben des 
Extraktionsapparates mehrmals mit Petrolather auszu- 
spulen und mit letzterem die alkalische Losung im 
Scheidetrichter auszuschutteln. Die Extrakte werden 
durch Abgieflen in einem zweiten Scheidetrichter ge- 
sammelt und mehrfach mit Wasser bis zum Verschwinden 
der alkalischen Reaktion ausgewaschen. Die so erhaltene 
Losung der unverseifbaren Anteile wird in einem ge- 
wogenen Geflii3 eingedampft und der Ruckstand nach 
dem Trocknen gewogen. 
Gewicht des R'ckstandes x 100 = Proz. unverseifb. Anteil 
Gewicht d. Probe-Feuchtigkeit des Acetonextraktes 

Die in dieser Weise abgeschiedenen unverseifbaren 
Stoffe werden mit heii3em absolutem Alkohol erschopfend 
ausgezogen. Die alkoholische Losung wird vom unlos- 
lichen Ruckstand getrennt, auf 50 ccm eingeengt und 
1 Stunde in einem Eis-Kochsalz-Gemisch (1 kg Eis $. 1 kg 
Salz) bei mindestens -5 ' aufbewahrt. Die ausgeschie- 
denen festen Stoffe werden in einem Kaltetrichter ", 
(Fig. 2) abfiltriert und mit 100 ccrn auf die gleiche Tem- 
peratur gekiihlten Alkohol von 90 Vol. % nachgewaschen. 
Der auf dem Filter verbleibende Ruckstand wird durch 
Ubergieflen mit warmem Chloroform in ein gewogenes 
GefaB ubergefuhrt, das Losungsmittel abdestilliert und 
der Ruckstand bei 100' getrocknet und gewogen. 

x 100 Gewicht d. Rtickstandes - Gewicht d. darin enth. Schwef els 
Gewicht der Probe- Peuchtigkeit 
werden als Prozente feste Paraffinwasserstoffe -t Wachse 

5 )  E. T. Z. 1922, S. 483f. 
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angesprochen ( eke  Trennung ist durch Erhitzen rnit kon- 
zentrierter Schwefelsaure auf  150° muglich). Das alko- 
holische Filtrat wird auf dem Wasserbad zur Trockne 
verdampft, der  Ruckstand rnit 25 cem Tetrachlorkohlen- 
stoff aufgenommen, mit kleinen Tetrachlorkohlenstoff- 
mengen (etwa 10 ccm) in einen Scheidetrichter iiber- 
gefiihrt und mit konzentrierter Schwefelsaure in Anteilen 
von je etwa 15 ccm solange ausgeschiittelt, bis keine Ver- 
farbung der Saure mehr auftritt. Nach dem Ablassen der 
Saure gibt man zu der Tetrachlorkohlenstofflasung Wasser 
und 100 ccm Ather. Dann schiittelt man aus, laDt das 
Wasser ablaufen und wiederholt das Ausschiitteln mit 
neuen Wassermengen so oft, bis das Waschwasser keine 
saure Reaktion mehr zeigt. Die TetrachlorkohlenstoCf- 
losulig wird in ein gewogenes GefaiB ubergefuhrt und das 
Losungsmittel auf dem Wasserbade abdestilliert. Der 

n 

Fig. 3. 

Riickstand wird bei 100' bis zur Gewichtskonstanz ge- 
trocknet und gewogen. DerseIbe ist als fliissige Paraffin- 
kohlenwasserstoffe + Schwefelanteil anzusprechen. 

In den beiden Paraffinriicksfanden wird der  Schwefel 
nach dem gleichen Verfahren bestimmt wie bei ,,freiem 
Schwefel" angegeben. 

x ID0 Gewicht d. Riickstandes- Gewicht d. darin enth.Schwefels 
Gewicht der Probe-Feuchtigkeit 
werden als Prozente BiissigeParafhkohlenwasserstoff e an. 
gesprochen. Die wasserige alkalische Losung, welche bei 
der ersten Petrolatherauschuttelung zuriickbleibt, wird im 
Scheidetrichter mit Schwefelsaure angesauert und er- 
scbopfend mit Ather ausgeschiittelt. Der Atherextrakt 
wird mit Wasser ausgewaschen, in ein gewogenes Gefaii3 
ubergefiihrt, eingedampft, getrocknet und gewogen. 
Gewicht des Rucksfandes 
Gewicht d. Probe-Feuchtigkz x 100 = Proz. verseifbare Anteile. 

1st aus einer starken Triibung des sauren wasserigen 
Riickstandes nach der Ausschuttelung der verseifbaren 
Anteile zu vermuten, dai3 urspriiglich Cellulosederivate 
vorhanden waren, so wird der Ruckstand mit Ammoniak 
neutralisiert und fast zur Trockne eingedampft. Man setzt 
10 ccm Kuoxam zu und 1aiBt 12 Stunden unter ofterem 

Umschiitteln stehen. Aus dem Filtrat wird nach Zusatz 
von Salzslure mit verdiinnter Schwefelsaure die Cellu- 
lose gefallt, abfiltriert, getrocknet und gewogen. - Die 
verseifbaren Anteile enthalten Harzsauren, Fettsauren 
und Olsauren. Die Harzsauren werden nach der Methode 
von T w i t c h e 11 bestimmt. 1st eine solche Trennung 
notwendig, so sind 2-3 g des Gemisches von Fett- und 
Harzsauren erforderlich, welche durch eine besondere 
Extraktion einer entsprechenden Menge des Ausgangs- 
materials darzustellen sind. Die Untersuchung wird aus- 
gefiihrt nach der Konventionsmethode ". 

c )  B e s t i m m u n g  d e r  o r g a n i s c h e n  B e -  
s c h 1 e u n i g e r. Die am haufigsten angewandten. Be- 
schleuniger sind: 1. Aldehydammoniak, Vulkacit A. 
2.  Thiocarbanilid, Diphenylthioharnstoff, Vulkacit Ca. 
3. Diphenylguanidin, Vulkacit D; in Frankreich Nurac, in 
Amerika D P G. 4. Hexamethylentetramin, Vulkacit H; in 
Amerika Hexa. 5. Piperidyldithiocarbaminsaures Piperi- 
din, Vulkacit P. 6. Triphenylguanidin (gebrauchlich in 
England und Amerika). 7. Paranitrosodimethylanilin 
(England Accelerene). 8. Nitrosophenol. 9. Nitrosobenzol. 
10. Affiylidenanilin. 11. Anilin. 12. Paraphenylendiamin. 
13. Orthotolylbiguanidin, Vukacit 1000. - Diese Korper 
sind alle stickstoffhaltig. 

Die organischen Beschleuniger werden, soweit nicht 
durch die Vulkanisation eine Zersetzung aufgetreten ist, 
von Aceton gelost. Einen qualitativen Nachweis der Be- 
schleuniger ergibt eine Stickstoffbestimmung im Aceton- 
extrakt nach K j e 1 d a h 1. Die Mikrobestimmung nach 
B a n g - G e r n g r o f 3  und S c h a e f e r ' )  eignet sich 
hierfur am besten (Fig. 3). 

Der heif3e Acetonextrakt wird direkt nach der Ex- 
traktion in einen Mikrokjeldahlkolben (100 ccm) uber- 
gefiihrt und das Losemittel abdestilliert. Man setzt dem 
Riickstand 3-4 Tropfen 10 % Kupfersulfatlosung sowie 
5 ccm konz. Schwefelsaure zu und erhitzt uber freier 
Flamme, bis die Flussigkeit klar geworden ist. Die weitere 
Analyse wird genau nach der oben angefuhrten Original- 
vorschrift ausgefiihrt. Enthalt der Acetonextrakt mehr 
als 0,06 % Stickstoff, auf Reinkautschuk berechnet, so ist 
die Anwesenheit von stickstoffhaltigen Beschleunigern 
mit sehr groijer Wahrscheinlichkeit anzunehmen. 

d) Z u r  E n t s c h e i d u n g  d e r  F r a g e ,  o b  
r e i n e r  P a r a -  o d e r  C e y l o n - K a u t s c h u k  v o r -  
1 i e g t. Hienu wird ein Acetonextrakt rnit Benzol auf- 
genommen und diese Losung im Polarisationsapparat auf 
ihre optische Aktivitat gepriift. Para-, Ceylon- sowie 
Methyl-Kautschuk H und W/ND drehen das polarisierte 
Licht nicht *). Die Harze aller anderen Kautschuksorten 
zeigen eine mehr oder weniger grof3e Rechtsdrehung. 
Enthglt das Untersuchungsmaterial aceton- und benzol- 
losliche fremde Harze, Harzole oder sonstige optisch 
aktive Korper, so la& sich die Frage nicht entscheiden. 
Aus der Farbe des Acetonextraktes lassen sich Ruck- 
schliisse auf Anwesenheit von Teer- und Asphaltbestand- 
teilen sowie acetonloslichen Farbstoffen ziehen. 

V. C h l o r o f o r m e x t r a k t .  (Nur auszufiihren bei 
vulkanisierten Kautschukproben.) Das mit Aceton extra- 
hierte Material wird, ohne das anhaftende Aceton zu 
vertreiben, in einem zweiten gewogenen Kolben rnit 
Chloroform 4 Stunden extrahiert. Das Losemittel wird 
abdestilliert und der Ruckstand 1 Stunde bei 100' ge- 
trocknet und gewogen. 
Gewicht des Extraktes 
__-_ ~ x 100=Proz. Chloroforml6sliches. Gewicbt d. Probe-Feuchtigkeit 

6 )  Siehe Einheitsmethoden des Verbandcs der Seifenfabri- 
kanten Deutschlands 1910, S. 58. 

7 )  Z. ang. Ch. 36, 391 [1923]. 
8 )  Z. ang. Ch. 23, 49 [1910]. 
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Da vulkanisierte Kautschuke stets geringe Mengen 
chloroformlosliche Anteile enthalten, ist es ublich, einen 
Chloroformextrakt von bis zu 4% auf Reinkautschuk be- 
rechnet, als normal zu bezeichnen. Zeigt der Chloroform- 
extrakt Fluoreszenz oder ist er dunkler als strohgelb ge- 
farbt, so waren in der Mischung bituminose Substanzen 
vorhanden. Gegebenenfalls wird der Kolbeninhalt mit 
Normalbenzin (K a h 1 b a u m) aufgekocht, 12 Stunden 
stehen gelassen, die Losung abfiltriert und Kolben sowie 
Filter dreimal mit kleinen Mengen Normalbenzin nach- 
gewaschen. Der Filterruckstand wird rnit warmem Ben- 
zol in den Kolben zuriickgelost, das Losemittel verdampft, 
der Ruckstand, welcher als Hartasphalt anzusprechen ist, 
getrocknet und gewogen. 

Gewicht des Ruck-tandes 
. ___ 
Gewicht d. Probe-Peuchtigkeit . __ - -. x 100 = Proz. Hartasphalt. 

Oberschreitet die Menge des Chloroformextraktes die 
oben angegebene Grenze, ohne durch seine Farbe auf die 
Anwesenheit von bituminosen Substanzen hinzuweisen, 
so sind erhebliche Mengen von Kautschukbestandteilen in 
Losung gegangen. Dies deutet darauf hin, daf3 das Ma- 
terial entweder schlecht vulkanisiert war, Regenerate ent- 
hieIt oder durch mechanische Bearbeitung stark depoly- 
merisiert wurde. Nachweis des Kautschuks qualitativ 
mit Chlorschwefel. Sind Asphalte in unvulkanisierten 
Mischungen zu bestimmen, so ist das Material hierzu 
einer Vulkanisation zu unterwerfen. 

VI. E x t r a k t  m i t  'I2 n . - a l k o h o l i s c h e r  
K a 1  i 1 a u g  e. Das mit Aceton und Chloroform extra- 
hierte Kautschukmaterial wird bei 50-60' getrocknet und 
im Normalextraktionskolben mit 50 ccm Benzol iiber- 
gossen. Nach mindestens 12 stiindigem Stehen Kigt man 
zu der Quellung 50 ccm lI2 n.-alkoholische Kalilauge und 
erhitzt 4 Stunden am Ruckfldkuhler zum Sieden. Die 
Losung wird durch Filtration vom Kautschuk getrennt, 
letzterer durch Verreiben im Porzellanmorser mit heii3em 
Alkohol und Wasser erschopfend ausgewaschen und das 
Filtrat mit den Waschflussigkeiten nahezu zur Trockne 
verdampft. Der Ruckstand wird mit Wasser (etwa 
100 ccm) aufgenommen und nach dem Ansauern mit ver- 
dunnter Schwefelsaure im Scheidetrichter rnit Fither aus- 
geschuttelt, bis derselbe farblos bleibt. Der Atherauszug 
wird nach griindlichem Waschen mit Wasser moglichst 
ohne Sieden eingedampft und nach dem Trocknen bei 
100' zur Wagung gebracht. 
Gewicht des Ri'ckstandes x 100 = Proz. alkohol. Kalilaiigen- 
Gewicht d. Probe-Feul.htigkeit extrakt. 

Die Bestimmung des im Laugenextrakt enthaltenen 
Schwefels erfolgt nach demselben Verfahren wie die Be- 
stimmung des Schwefels im Acetonextrakt (vgl. a 2). 
Gewicht des Rilrinmsnlfats x 0,1374 x 100 = Proz. Schwefel 
Gewicht d. Probe-Feuchtigkeit im Laugenextrakt. 

In einem weiteren Laugenextrakt lai3t sich nach der 
Mikrokjeldahlmethode (siehe Acetonextrakt) der Stick- 
stoff bestimmen und hieraus durch Multiplikation mit 
6,25 der angenaherte EiweiDgehalt errechnen. Zieht man 
die Summe aus gefundenem Sihwefel und Eiweii3 von 
der Gesamtmenge des alkoholischen Laugenextraktes ab, 
so kann man unter Beriicksichtigung der im Aceton- 
extrakt gefundenen Fett- und Olsauren annahernd auf den 
Gehalt an oxydierten sowie geschwefelten oder ge- 
chlorten Olen schIieDen. 

Phenolharze lassen sich quantitativ nicht bestimmen. 
Man erkennt sie am Geruch des Extraktes sowie an der 
Reaktion mit Brom. 

VII. A u f s c h l u i 3  m i t  P a r a f f i n o l .  Zur Aus- 
fiihrung der Bestimmung wird die 1 g der urspriinglichen 
Probe entsprechende Menge des mit Aceton und Chloro- 

form ausgezogenen und bei 50-60" getrockneten Ma- 
terials in einem mit Luftkiihler versehenen und ge- 
wogenen E r l e n m e y e r - Kolbchen von 200 ccm Inhalt 
rnit 25 ccm ,,ParafEn flussig D. A. B. 5" iibergossen und 
solange auf Temperaturen unterhalb 300' erhitzt, bis die 
Kautschuksubstanz gelost ist. Der Kolben wird nach dem 
Abkiihlen mit Benzol fast gefiillt und 24 Stunden lang 
zum Absetzen des Niederschlages stehen gelassen. Die 
uberstehende Flussigkeit wird alsdann auf einen mit 
doppelten Filterscheibchen und langfaserigem Asbest 
versehenen, gewogenen Goochtiegel abdekantiert und 
abgesaugt; die ablaufende Flussigkeit wird so oft zuriick- 
gegossen, bis sie vollkommen klar ablauft. Der Inhalt 
des Kolbchens und der Ruckstand auf dem Gooch- 
Tiegel werden wiederholt mit heiDem Benzin aus- 
gewaschen, bis das Filtrat wasserhell ablauft; man wascht 
dann noch mehrmals mit Alkohol und Fither und trocknet 
bei 100' Gooch-Tiegel und Kolbchen im Trocken- 
schranke. Wenn eine Zentrifuge zur Verfiigung steht, ist 
an Stelle der Filtration mehrmaliges Dekantieren im 
Kolbchen unter Zuhilfwahme der Zentrifuge statthaft. 
Das Kolbchen wird dann nach Austreiben des Restes der 
Waschfliissigkeiten d u r g  Trocknen bei 100' bis zum 
konstanten Gewicht gewogen. 

Bei der vorstehend beschriebenen Arbeitsweise 
werden aui3er den mineralischen Zusatzen auch orga- 
nische, in ,,Paraffin flussig" unlosliche Fiillstoff e, wie 
RUG, Cellulose usw. mitbestimmt. 

Erfolgt unter den oben angegebenen Arbeitsbedin- 
gungen die Losung des Kautschukmaterials in ,,Paraffh 
flussig" nicht innerhalb 8 Stunden, was die Anwesenheit 
bestimmter Regenerate anzeigt, so ist hoher und liinger 
zu erhitzen, bis sich alles gelost hat. 

Bei Goldschwefel enthaltenden Mischungen verwen- 
det man als Losungsmittel Anisol. Da die Filtration bei 
Anwesenheit von Goldschwefel erschwert ist, mu13 die 
Abscheidung durch Zentrifugieren erfolgen. 
Gewicht des unlSslich. Riickstandes loo = anorganische Fii,l- Gewicht der Probe-Feuchtigkeit stoffe, evtl. vorhandene 

Faserstoffe, gehlirtete Bake- 
lite und Kohle. 

Die Anwesenheit von Faserstoff en ist mikroskopisch 
zu ermitteln. Der Aufschlui3 kann auch nach F r a n k  
und M a r k w a 1 d im Autoklaven mit Xylol erfolgen O). 

Es ist anzugeben, nach welchen Verfahren der AufschluD 
erfolgt ist. 

VIII. V e r a s c h u n g. Die einfachste Veraschung 
erfolgt im Porzellantiegel, welcher in einen entsprechen- 
den Ausschnitt einer Asbest- oder Eisenplatte (15 X 15 cm) 
eingelassen ist. Die Einwage betragt etwa 1 g. Die Er- 
hitzung wird so geleitet, daf3 zunachst die fliichtigen 
Anteile abdestillieren, worauf durch starkeres Erhitzen 
die Veraschung vollendet wird. 

Die gleiche Bestimmung lai3t sich in einem Ver- 
brennungrohr im Stickstoffstrom ausfiihren. Um die 
Einwirkung des freien Schwefels auf die organischen 
Fiillstoffe bei der Erhitzung zu vermeiden, verwendet man 
vorteilhaft mit Aceton extrahiertes Material. 

Die genaue FeststeLlung der Mineralbestandteile er- 
folgt durch Veraschung auf nassem Wege nach R o  t h e  
(siehe qualitative und quantitative Bestimmung der 
anorganischen Anteile in Gummimischungen). 

IX. S c h w e f e l b e s t i m m u n g e n .  a) G e s a m t -  
s c h w e f e 1. Zur Bestimmung des Gesamtschwefels 
wird nach R o t h e 1 g des Kautschuks in einem Jenaer 
Rundkolben (200 ccm) mit 1 g Magnesiumoxyd und 
30 ccm Bromsalpetersaure versetzt und erst auf dem 

g)  Lunge-B e r l ,  VII. Aufl., Bd. 111, S. 1224. 
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Wasserbad, spater auf dem Sandbad erhitzt, bis die 
organische Substanz vollstiindig zerstort ist. Hierauf wird 
der Kolbeninhalt auf freier Flamme unter lebhaftem 
Umschwenken zur Trockne eingedampft und .his zur 
Zerstorung der Nitrate erhitzt. Im Riickstand diirfen sich 
keine kohiigen Anteile zeigen, andernfalls ist das Ver- 
fahren zu wiederholen. Nunmehr wird der Kolbeninhalt 
mit 5 ccrn konz. Salpetersaure aufgenommen, mit Wasser 
verdiinnt und in eine Porzellanschale filtriert. Das Filtrat 
wird zur Trockne verdampft und dreimal rnit je 5 ccrn 
konz. Salzsaure abgeraucht. Nach dem Aufnehmen des 
Riickstandes mit 5 ccrn konz. Salzsaure und Verdiinnen 
mit Wasser wird heii3 filtriert, heiD nachgewaschen und im 
Filtrat (etwa 100 ccm) in der Siedehitze mit heiijer 
Bariumchloridlosung die gebildete Schwefelsaure gefallt. 

Der auf dem FiIter befindliche unlosliche Riickstand 
wird mit Natrium-Kalium-Karbonat aufgeschlossen, die 
Schmelze mit Wasser ausgezogen und die alkalische 

11 

Apparat zur  Sulfidschwefelbestimmung i /  

Fig. 4. 

Losung heif3 filtriert. Das Filtrat wird mit Salpetersaure 
angesauert, eingedarnpft und die Schale rnit Riickstand 
2 Stunden im Trockenschrank auf 135' erhitzt. Der Riick- 
stand wird niit Salpetersaure durchfeuchtet, mit Wasser 
aufgenommen und von der Kieselsaure und etwa vor- 
handenen Antimonsaure abfiltriert. Das Filtrat wird in 
einer Porzellanschale zur Trockne verdampft, dreimal mit 
Salzsaure abgeraucht, mit etwa 5 ccrn HCl aufgenommen, 
mit Wasser verdiinnt und darin in der Siedehitze die 
Schwefelsaure mit heii3er Bariumchloridlosung gefallt. 

Aus der Summe der Bariumsulfatriiederschlage IaDt 
sich der Gesamtschwefel errechnen. 

Die Bestimmung des Gesamtschwefels kann auch 
nach I, u n g e  - F r a n k -  M a r k w a l  d erfolgen'O). Das 
benutzte Verfahren ist im Analysenbericht anzugeben. 

b) A c e t o n l o s l i c h e r  S c h w e f e l  (siehe Ace- 
tonextrakt). c) S c h w e f e l  i m  L a u g e n e x t r a k t  
(siehe Extrakt mit n.-alkoholischer Kalilauge). 

Zur Bestimmung des anorganisch gebundenen 
Schwefels extrahiert man 1 g der Probe mit ,,Paraffin 
fliissig" (siehe VII. Aufschlui3 mit Paraffinol). Der hier- 
bei erhaltene Ruckstand wird in den von H i n  r i c h s e n 
in den Mitteilungen des kgl. Materialpriifungsamtes, 
1907, S. 322, angegebenen Apparat (Fig. 4) mit dem 
Zehnkugelrohr mit etwas destilliertem Wasser iiber- 
gefuhrt. Sodann leitet man unter Erhitzen Kohlensaure 
hindurch und zersetzt mit gut ausgekochter Salzsaure. Ent- 
hlilt der zu zersetzende Ruckstand Eisenoxyd, so mui3 
reichlich Zinnchloriir oder metallisches Zink zugesetzt 
werden. Der entweichende Schwefelwasserstoff wird in 

101 L u n  cre-B e r l .  VII. Aufl.. Bd. 111. S. 1220. 

der Vorlage (Zehnkugelrohr) in 50 ccrn Bromsalzshre 
aufgefangen. Der Inhalt des Zehnkugelrohres wird in ein 
Becherglas gespiilt und nach Zusatz von etwas Chlor- 
natrium eingeengt. 

Der Inhalt des Zersetzungskolbens wird abfiltriert 
und die Fliissigkeit mit dem Inhalt des Zehnkugelrohres 
vereinigt. Die hierin enthaltene SchwefeIsaure, wekhe 
einerseits aus den Sulfiden, anderseits z. B. aus dem 
Calciumsulfat stammt, wird in ublicher Weise mit Chior- 
barium gefallt und zur Wagung gebracht. Der reine 
Sulfidschwefel wird erhalten, wenn man den Inhalt des 
Zehnkugelrohres fur sich allein verarbeitet. 

Der auf dem Filter befindliche Riickstand wird ver- 
ascht und mit Natrium-Kalium-Karbonat aufgeschlossen. 
Die Schmelze wird mit Wasser ausgezogen, die alkalische 
Losung heiD filtriert und mit Wasserstoff superoxyd 
oxydiert. Die Losung wird dann rnit Salpetersaure ange- 
sauert eingedampft und die Schale rnit Riickstand 2 Stun- 
den im Trockenschrank auf 135" erhitzt. Die weitere 
Verarbeitung geschieht wie die des unloslichen Riick- 
standes bei ,,IXa Gesamtschwefel". Addiert man das 
so erhaltene Gewicht des Bariumsulfats zu dem Barium- 
sulfat, welches aus dem Inhalt des Zehnkugelrohres und 
des abfiltrierten Kolbeninhaltes stammt, so erhalt man 
aus der Summe den gesamten an anorganische Anteile 
gebundenen Schwefel. 

e) Vulkanisationsschwefel = Gesamtschwefel - (freier 
Schwefel + Schweiel im Laugenextrakt + Schwefel in an- 
organischen Anteilen). 

X. C h l o r b e s t i m m u n g .  1 g der Substanz wird 
mit chlorfreiem Soda-Salpeter-Gemisch geschmolzen, die 
Schmelze wird mit hei5em Wasser aufgenommen, die 
Losung filtriert und mit heiDem Wasser nachgewaschen. 
Nach Ansluern mit Salpetersaure und Aufkochen werden 
25 ccm 'I,, n.-Silbernitrat zugesetzt, nochmals zum Sieden 
erhitzt und der Uberschd des Silbers rnit l/'Io n.-Rhodan- 
ammon zurucktitriert. Indikator Ferriammonsulfat. 

1 ccrn n.-AgNO, -- 0,0035 g CI. 
Das Resultat wird als gesamter Chlorgehalt bezeich- 

net. Handelt es sich bei kaltvuwanisierten Gegenstiinden 
um die Bestimmung von Chlor, das an Kautschuk ge- 
bunden ist, so bestimmt man den an Kautschuk gebun- 
denen Schwefel in mit alkoholischer Kalilauge extra- 
hiertem Material und berechnet aus dem gefundenen 
Wert den aquivalenten Chlorgehalt. 

1 g Bas04 = 0,3038 g C1. 

Da angenommen wird, daD die anorganiSchen Anteile 
in Kautschukmischungen kein Chlor enthalten, l a t  sich 
aus der Differenz der beiden angegebenen Bestimmungen 
das Chlor berechnen, das an organische Fullmittel, 
weii3er Faktis, gebunden ist. 

XI. K o h l e n s a u r e b e s t i m m u n g .  3-5 g des 
zerkleinerten Materials werden in einem Kolben mit 
Salzsaure unter Durchleiten eines kohlensaurefreien Luft- 
stromes in der Warme zersetzt. 

Die Kohlensaure wird unter Vbrschaltung eines 
Chlorkalzium- und Kupfervitriol-Bimsteinrohres im Kali- 
apparat oder Natronkalkrohr aufgefangen und zur 
Wagung gebracht. Setzt man der zur Zersetzung dienen- 
den Salzsiiure Quecksilberchlorid zu, so eriibrigt sich die 
Vorschaltung eines Kupfervitriol-Bimsteinrohres. 

X I I .  S t i c k s t o f f b e s t i m m u n g .  2 g Kautschuk 
werden in 'einem Kjeldahlkolben von 500 ccrn mit 
20 ccrn Schwefelslure (3 Raurnteile konzentrierte und 
2 Raumteile rauchende Saure) versetzt und 0,l g Queck- 
silberoxyd zogesetzt. Man heizt langsam an und erhalt die 
Losung solange im Sieden, bis sie Mar geworden ist 

v ~ 7 -  ~~- (2-3 Stunden). Nach dem Abkiihlen setzt-man 25 ccrn 
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Wasser, 80 ccrn Natronlauge (s= 1,35) und soviel 
Schwefelnatriumlosung zu, bis alles Schwefelquecksilber 
ausgefallt ist. Von der Losung werden etwa 100 ccm in 
50 ccrn 'il0 n. - Hz SOI uberdestilliert und der OberschuD 
mit lil0 n. Na OH zurucktitriert. Indikator Methylorange. 

0,1401 x ccm l/lo n.-H,SO, 
Kinwarre 

- - Proz. Stickstoff. 
-n - 

Proz. Stickstotf x 6,25 = Proz. Eiwei5. 
Ein Blindversuch isi auszufiihren. 

Hat die Untersuchung des Acetonextraktes die An- 
wesenheit von Beschleunigern ergeben, so 1aDt sich eine 
Eiweii3bestimmung nur annahernd genau in rnit Aceton 
extrahiertem Material ausfuhren. 

In vielen F a e n  kann die EiweSbestimmung auch 
nach der Mikrokjeldahlmethode (siehe Acetonextrakte, 
Beschleuniger) mit etwa 0,3 g Einwage vorteilhaft aus- 
gefuhrt werden. Fig. 3. 

XIII. L e i m b e s t i m m u n g. a) Qualitative Fest- 
stellung: Man erhitzt 5 g des zerkleinerten Materials rnit 
soviel Wasser, dai3 die Probe bedeckt ist, auf dem 
Dampfbade. 

Nach dem Abkiihlen filtriert man und giei3t das 
Filtrat langsam in eine 1 %ige Gerbsaurelosung. Entsteht 
eine dauernde Triibung, so ist Leim vorhanden. 

b) Quantitative Feststellung: Die Bestimmung kann 
nur angenahert erfolgen, indem der Gesamtstickstoff nach 
XI1 bestimmt wird. Da gewaschene Kautschuke 1,5 bis 
2,5% EiweiD enthalten, e n t f a t  der dariiber hinaus auf- 
tretende Stickstoff betrag auf Leim. Man erhiilt annahernd 
richtige Werte, wenn man von dem aus dem Gesamt- 
stickstoff errechneten Eiweii3 im Mittel 2% abzieht und 
den Rest als Leim anspricht. 

XIV. B e s t i m m u n g  d e s  f r e i e n  K o h l e n -  
s t o  f f e s. Eine Probe von 0,5 g wird 8 Stunden mit einer 
Mischung von 1 Raumteil Aceton mit 2 Raumteilen 
Chloroform extrahiert. Man bringt die Probe in ein 
250ccm Becherglas und erhitzt auf dem Dampfbade, bis 
sie nicht mehr nach Chloroform riecht. Die abgekuhlte 
Probe wird mit einigen Kubikzentimetern kalter Sal- 
petersaure versetzt und kurze Zeit stehen gelassen. So- 
dann fiigt man 50 ccrn heif3er konz. Salpetersaure zu und 
erhitzt auf dem Dampfbade, bis keine Gasentwicklung 
mehr stattfindet, jedoch mindestens 1 Stunde. Die heii3e 
Flussigkeit wird durch einen Goochtiegel filtriert, 
wobei darauf zu achten ist, daD der Riickstand moglichst 
im Becherglas verbleibt. Der Goochtiegel wird rnit 
heiDer konzentrierter Salpetersaure ausgewaschen. Nach 
Entleeren der Filtrierflasche wird mit Aceton und einer 
Mischung aus gleichen Raumteilen Aceton und Chloroform 
nachgewaschen, bis das Filtrat farblos ist. Das im Becher- 
glas befindliche Material wird 30 Minuten auf dem Dampf- 
bade mit 30-40 ccrn 35%iger Natronlauge ausgezogen. Die 
Alkalibehandlung kann unterbleiben, wenn keine Silicate 
vorhanden sind. Man verdiinnt mit 60 ccrn heiDem destil- 
liertem Wasser und filtriert durch den Goochtiegel, 
wascht gut mit heii3er 15%iger Natronlauge aus und priift 
auf die Anwesenheit von Blei, indem an etwas warme 
Ammonacetatlosung, die einen OberschuD von Ammoniak 
enthalt, durch den Goochtiegel in eine Losung von 
Natriumchromat fliei3en 1af3t. Entsteht ein gelber Nieder- 
schlag, so mui3 der Riickstand solange rnit Ammonacetat 
gewaschen werden, bis sich die Natriumchromatlosung 
nicht mehr triibt. Dann wird der Riickstand einige Male 
rnit he&r konzentrierter Salzsaure und endlich rnit 
warmer 5%iger HC1 ausgewaschen. Der Tiegel wird vom 
Trichter enffernt und ll/z Stunden bei 110 ' getrocknet, 
abgekiihlt und gewogen. Nach Verbrennen der Kohle bei 
dunkler Rotglut wird zuriickgewogen. Die Gewichts- 
differenz stellt annahernd 105% der urspriinglich an- 

wesenden Menge KohIe in Form von Lampen- oder Gas- 
schwarz dar. 
Gewichtsabnahme des Tiegels x 100 = Proz. freier Kohlenstoff 
1,05 x Gewicht der Probe- (RUB). 

Enthalt das Material Graphit, so wird eine Probe 
(0,5-1 g) mit ' 1 2  n.- alkoholischer Kalilauge 4 Stunden 
ausgekocht. Nach dem Abfiltrieren bringt man das Filter 
mit Riickstand in eine kleine Porzellanschale und raucht 
viermal mit Salpetersaure (s = 1,52) ab. Der trockene 
Riickstand wird mit der etwa zehnfachen Menge Bleicrxyd 
gemischt und in einen hessischen Tontiegel ubergefuhrt, 
niit Bleioxyd iiberschichtet und im bedeckten Tiegel so- 
lange auf dem Geblase erhitzt, bis keine Gasentwicklung 
mehr stattfindet. Nach dem Erkalten wird der Tiegel zer- 
schlagen und der auf dem Boden befindliche Bleiregulus 
ge wogen. 
Gewicht des Bleiregulus 
3x5 x Gewicht der Probe x 100 = Proz. freier Kohlenstoff (Gra- 

D h i t  und Rub). 
XV. C e l l u l o s e b e s t i m m ~ n g .  0,5g der Probe 

werden mit 25 ccrn frisch destilliertem Kresol (S. P. 198 ') 
4 Stunden bei 160 ' behandelt. Nach dem Abkiihlen setzt 

*man langsam unter stkindigem Schwenken 200 ccrn Petrol- 
ather zu und lai3t absitzen. Man filtriert durch einen 
Goochtiegel (ohne Papierfilter) und wascht dreimal mit 
Petrolather nach. Darauf wird noch sorgfatig mit 
siedendem Benzol und darauf mit Ather ausgewaschen. 
Der Kolbeninhalt wird mit heii3er 10%iger Salzsaure be- 
handelt, in den Tiegel iibergefuhrt und hier noch min- 
destens zehnmal mit 10%iger Salzsaure ausgelaugt. Der 
Tiegelinhalt wird mit kochendem Wasser chloridfrei ge- 
waschen und hierauf mit kleinen Mengen Aceton behan- 
delt, bis das Filtrat farblos ist. Die gleiche Behandlung 
erfolgt mit einer Mischung aus gleichen Teilen Aceton 
llnd Schwefelkohlenstoff, dann wascht man mit Alkohol 
und trocknet I'/z Stunden bei 105 '. Der gesamte Tiegel- 
inhalt wird mit Hilfe einer Pinzette in ein gewogenes 
Wiigeglaschen iibergefiihrt, wobei man die unteren 
Asbestschichten zum Auswischen des Tiegels benutzt. 
Dann wird nochmals 10 Minuten getrocknet und nach 
dem Abkiihlen gewogen. Gewicht des Inhaltes = A .  Nach 
dieser Vorbereitung kann die Bestimmung der Cellulose 
nach zwei Methoden erfolgen. 

1. K u o x a m m e t h o d e .  Der Inhalt des Wage- 
glaschens wird in einem Kolben mit 25 ccrn Kuoxam ver- 
setzt. Nach ofterem Schiitteln und 12stiindigem Stehen 
wird durch einen gewogenen Goochtiegel abfiltriert, der 
Tiegelinhalt zuerst mit konzentrierter dann mit verdiinn- 
ter Kuoxamlosung ausgewaschen und mit Ammoniak- 
wasser solange behandelt, bis das Filtrat farblos ablauft. 
Der Tiegel wird bei 105" bis zur Gewichtskonstanz ge- 
trocknet und nach dem Abkiihlen gewogen. 
Gewicht des leeren Tiegels $. A - Gewicht des Tiegels 
nach dem Losen der Cellulose mit Kuoxam = Cellulose. 

Zur Kontrolle kann man die Cellulose direkt er- 
mitteln, indem man diese aus dem Filtrat nach Zusatz 
von Natriumchlorid und Zugabe von verdiinnter Schwefel- 
saure bis zur schwachsauren Reaktion fallt. 

Die gefallte Cellulose wird in einem gewogenen 
Goochtiegel schwach abgesaugt, mit heil3em Wasser bis 
zum Verschwinden der Chlorreaktion ausgewaschen, bei 
110 ' getrocknet und gewogen. 

2. A c e t y l i e r u n g s m e t h o d e .  Der Inhalt des 
Wageglaschens wird in einem 50 ccm Becherglas mit 
15 ccrn Essigsaureanhydrid und 0,5 ccrn konz. Schwefel- 
saure iibergossw und mindestens 1 Stunde auf dem 
Dampfbade digeriert. Nach dem vollsthdigen Abkiihlen 
setzt man 25 ccrn 90%iger Essigsaure zu und filtriert vor- 
sichtig unter ganz schwachen Saugen durch einen ge- 
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wogenen Goochtiegel (ohne Papierfilter). Nun wascht gefiigt und das Verfahren wiederholt werden. Nach dem 
man rnit heii3er 90%iger Essigsaure, bis das Filtrat farb- Abrauchen der Hauptmenge der Schwefelsaure und Ab- 
10s ist, und dann noch etwa fiinfmal mit Aceton. k a l e n  wird der Riickstand mit Wasser aufgenommen und 

Es ist darauf zu achten, dai3 der gesamte Inhalt des einige Zeit zum Sieden erhitzt, um die letzten Reste von 
Becherglases, in dem die Acetylierung vorgenommen Stickoxyden zu entfernen, die von der Schwefelsaure 
wurde, in den Tiegel ubergefiihrt wird. Der Tiegel wird hartnackig zuriickgehalten werden. 1st ein Niederschlag 
dann aui3en sorgfaltig gereinigt, 2 Stunden bei 150' rorhanden, so wird derselbe abfiltriert. Er kann enthalten: 
getrocknet und nach dem Abkiihlen gewogen. Pb, Ba, Ca, als Sulfate und Kieselsaure. Zur Feststellung 
Gewicht des Tiegels + A - Gewicht des Tiegels nach der wird der abfiltrierte Niederschlag ZUH'St mit kaltem 

Acetylierung = Cellulose. Wasser geschiittelt. Nach dem Absitzen kann in einem 
Teil der wasserigen Losung mit Ammonoxalat Calcium Es ist anzugeben, nach welchem Verfahren die Be- nachgewiesen werden. Hierauf wird der Niederschlag mit 

' basischem Ammontartrat behandelt und abfiltriert. Blei 
XVI. Q u a 1 i t a t i v e u n d q u a n t i  t a t i v e A n a - geht in Losung. Ein Teil des Filtrates wird mit Schwefel- 

B e s t a n d t e i 1 e. saure angesauert; bei Anwesenheit von Blei tritt ein 
weii3er Niederschlag von Bleisulfat auf. Der Rest des 
Filtrates kann zur weiteren Charakterisierung verwendet 
werden, indem man mit Kaliumt4ichmmat fallt. Der ver- 
bleibende unlosliche Riickstand, welcher Bariumsulfat und 
Kieselsaure enthalten kann, wird in einem Platintiegel 
mit der sechsfachen Menge Pottasche geschmolzen. Die . Schmelze wird mit heii3em Wasser aufgenommen und 
vom unloslichen abfiltriert. Nach dem Ansauern des Fil- 
trates mit Salzsaure wird in der Platinschale zur Trockne 
verdampft und 2 Stunden auf 130' erhitzt. Dann wird mit 
etwa 5 ccm Salzsaure und heii3em Wasser aufgenommen. 
Verbleibt hier ein unloslicher Riickstand, so ist Kiesel- 
saure zugegen, welche durch Abrauchen mit Flui3saure 
identifiziert werden kann. Im Filtrat von der Kieselsaure 
wird mit Bariumchlorid auf Schwefelsaure gepriift. Der 
beim Auflosen der Schmelze verbleibende Riickstand ent- 
halt das vorhandene Barium in Form von Bariumcarbonat. 
Er wird mit Salzsaure in Losung gebracht und in der 
Losung durch Schwefelsaure das Barium nachgewiesen. 

In die erwarmte urspriinglich schwefelsaure Losung 
wird Schwefelwasserstoff eingeleitet. Es fallen aus: 
schwarz HgS, gelb As,S, und As2S,, orange Sb,S3 und 

Die Probenahme ist von einer vorhergehenden Sb2S5, braun SnS. Der gesamte durch Schwefelwasserstoff 
Aschenbestimmung abhangig zu machen, und zwar ist gefallte Niederschlag wird in einem Schalchen mit 
soviel Material ZU entnehmen, als etWa 1 g anorganischen Schwefelammon behandel6 d a m  wird abfiltried und das 
Fiillstoffen entspricht. Filtrat mit iiberschussiger, verdiinnter Schwefelsaure ange- 

1. Q u a 1 i t a t i v e A n a 1 y s e. Sowohl fur die quali- siiuert. Der entstehende Niederschlag enthalt die Schwefel- 
tative a19 auch fur die quantitative Analyse empfiehlt es verbindungen von Arsen, Antimon und Zinn. Diese wer- 
sich, das Material nach der von J. R o  t h e  angegebenen den nun rnit konzentrierter Salzsaure behandelt, 
Methode vorzubereiten, die im Nachfolgenden beschrieben wonach die Sulfide des Antimons und Zinns in Losung 
wird. Bei dieser Methode wird wohl am besten ein zu gehen, wahrend Arsensulfid ungelost zuriickbleibt. Dieser 
starkes Erhitzen des Analysenmaterials sowie dessen Ruckstand wird durch Salzsaure und Kaliumchlorat in 
Verunreinigung durch Kieselsaure und Verluste von Losung gebracht und solange erhitzt, bis das freie Chlor 
fliichtigen Bestandteilen (As, Sb, Hg) vermieden. Zur entfernt ist. Hierauf wird nach Zusatz von iiberschiissigem 
Analyse wird soviel Gummimaterial, als etwa 1 g Asche Ammoniak das Arsen mit Magnesiamischung als Ammo- 
entspricht, in einem Jenaer Rundkolben von 300 ccm nium-Magnesiumarsenat gefallt. Die Antimon und Zinn 
mit 10 hochstens 20 ccm Salpetersaure (spez. Gew. 1,48) enthaltende Losung wird in einen Platintiegel gegeben 
und 2 ccm konz. Schwefelsaure auf je 1 g der Probe auf und wenig reines Stangenzink zugesetzt. Ein fest am 
dem Sandbade 1 Stunde lang nur so hoch erhitzt, dai3 eine Platin haftender Niederschlag zeigt Antimon an, welches 
stetige lebhafte Entwicklung von Stickstoffdioxyd vor sich durch Salpetersaure in Antimonsaure iibergeht und als 
geht. Nach dieser Zeit wird auf dem Sandbade stiirker solche durch Betupfen rnit ammoniakalischer Silbernitrat- 
erhitzt, bis die Salpetersaure vollstiindig verdampft ist losung (schwarz) identifiziert werden kann. Zinn scheidet 
und Schwefelsauredampfe zu entweichen beginnen. sich als schwammige Masse am Zink ab und wird durch 
Hierauf wird das Erhitzen unter lebhafter Bewegung des Losen in Salzsaure und Zusatz von Quecksilberchlorid- 
Kolbens uber freier Flamme fortgesetzt, bis die Schwefel- losung als solches festgestellt. Der in Schwefelammon un- 
saure stark siedet. Man 1aBt erkalten und fiigt zu der losliche Teil des Schwefelwasserstoffniederschlages, der 
zuriickgebliebenen Schwefelsaure, die in der Regel nur Quecksilber enthalten kann, wird mit Konigswasser 
dunkelbraun bis schwan gefarbt ist, weitere 5-10 ccm aufgenommen und nach dem Austreiben des Chlors das 
Salpetersaure (s = 1,48) und erhitzt noch %--4: Stunde Quecksilber in der Losung mit Zinnchloriir nachgewiesen. 
auf dem Sandbade bei ganz schwachem Sieden, bis die Das Filtrat von der Schwefelwasserstoffallung wird 
Fliissigkeit wieder hell geworden ist. Nunmehr wird von mit Ammoniak neutralisiert und hierauf Schwefelammon 
neuem iiber freier Flamme weiter erhitzt, wobei sich die zugesetzt. Es fallen aus: weiB Zinksulfid und Aluminium- 
Schwefelsaure nicht mehr dunkel farben darf. 1st dies hydroxyd, schwarz Ferrosulfid. Der Niederschlag wird rnit 
doch noch der Fall, so mui3 nochmals Salpetersaure zu- Salzsaure gelost und mit etwas Bromwasser, Wasserstoff- 
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stimmung ausgefiihrt wurde. 

1 y s e 
tiummimischungen konnen enthalten: 
Antimonpentasulfid (Gold- Kaolin (Aluminiumsilicat) 

Zinnoxyd 
Quecksilbersulfid (Zinn- Kalk 

ober) 
Bleioxyd (Bleiglatte) Kreide 
Rleimennige 

Bleiweii3 (basisches BIei- Schwerspat (Bariumsulfat) 

Bleisulfid Magnesia usta 
Bleisulfat 
Zinkstaub Bimstein 
Zinkoxyd (ZinkweiB) Glaspulver 
Zinksulfid 

Lithopone Asbest 
Eisenoxyd (Eisenrot) Talkum 
Aluminiumhydroxyd (Ton- RUB und Graphit 

d e r a n o r g a n i s c h e n 

schwefel), Kermes USW. 
Ultramarin 

Calciumsulfat (Anhydrit 
und Gips) 

carbonat) 

Magnesiumcarbonat 

Kieselsaure (Infusorienerde 
und Sand) 

erde) 
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superoxyd oder Salpetersaure oxydiert. Das uberschus- 
sige Oxydationsmittel ist durch Kochen zu entfernen. Man 
versetzt mit uberschussigem Ammoniak. Es fallen aus: 
Eisen- und Aluminiumhydroxyd. Zink bleibt in Losung. 
Zum Nachweis des Zinks wird in das ammoniakalische 
Filtrat Schwefelwasserstoff eingeleitet. Ein weii3er Nieder- 
schlag zeigt Zink an. Der Aluminiumhydroxyd und Eisen- 
hydroxyd enthaltende Niederschlag wird mit Natronlauge 
behandelt. Ein unloslicher brauner Ruckstand weist auf 
Eisen hin. Die alkalische Fliissigkeit wird mit Salzsaure 
angesauert und mit Ammoniak das Aluminium als weiDes 
Hydrmyd gefallt. 

Im  Filtrat von der Schwefelammonfallung konnen 
noch Calcium, Magnesium und die Alkalien vorhanden 
sein. Calcium wird durch Ammonoxalat, Magnesium durch 
Ammoniumphosphat, die Alkalien am besten durch Spek- 
tralanalyse nachgewiesen. Der Nachweis der Alkalien 
kommt nur beim Vorhandensein von Glaspulver, Ultra- 
marin oder gewissen Beschleunigern wie Glycerin-Alkali 
in Frage. Mit Ausnahme von Kohlensaure, Schwefel- 
wasserstoff undSchwefelsaure werdenauf dem angegebenen 
Wege alle in der oben angegebenen Zusammenstellung 
angefuhrten Stoff e gefaDt. Kohlensaure und Schwefel- 
wasserstoff konnen in der urspriinglichen Probe durch 
Salzsaure nachgewiesen werden, indem man die ent- 
stehenden Gase einerseits in Kalkwasser (Niederschlag- 
Kohlensaure), anderseits uber Bleipapier (Schwarzfar- 
bung-Schwefelwasserstoff) leitet. Schwefelsaure kann in 
der Asche der Gummiprobe evtl. nach dem AufschlieDen 
mit Natriumkarbonat nachgewiesen werden. Auf dem- 
selben Wege 1aBt sich das von der Kaltvulkanisation her- 
riihrende Chlor nachweisen. Der Chlornachweis kann 
evtl. auch nach der Methode von B e i 1 s t e i n durch Er- 
hitzen der Substanz mit Kupferoxyd am Platindraht in 
der Bunsenflamme oder Auftragen auf ein gliihendes 
Kupferdrahtnetz durch die eintretende Flammenfarbung 
(bei Chlor zuerst blau und daM griin) erfolgen. 

2. Q u a n t i t a t i v e  A n a l y s e .  Das genau abge- 
wogene Analysenmaterial wird nach der R o t h e schen 
Methode, wie oben angegeben, behandelt und der unlos- 
liche Riickstand von der Losung getrennt. Es empfiehlt 
sich, die Kieselsaure in einer besonderen Probe zu be- 
stimmen. 

A. D e r  u n l o s l i c h e  R i i c k s t a n d .  Der unlos- 
liche Riickstand vom AufschluD nach Ro t h e  kann ent- 
halten: Blei, Calcium- und Bariumsulfat, Kieselsaure oder 
Silicate und bei Anwesenheit von Antimon auch Antimon- 
saure und Bleiantimoniat, gegebenenfalls auch Zinnsaure. 

1. B 1 e i b e s t i m m u n g: Der unlosliche Ruckstand 
wird mit Ammoniumacetat-Losung mehrmds ausgekocht 
(Bleisufat geht in Losung) und das Unlosliche abfiltrimt, 
bis im Filtrat mit Schwefelwasserstoff keine Dunkel- 
farbung inehr erfolgt. Der Ruckstand auf dem Filter wird 
dann noch mit heiDem Wasser ausgewaschen und zur 
Weiterverarbeitung aufgehoben (siehe 2. Bariumbestim- 
mung). In der Ammoniumacetat-Losung, die neben Blei- 
sulfat auch kleine Mengen Gips enthalten kann, wird das 
Blei rnit Schwefelwasserstoff als Bleisulfid ausgefallt, der 
Niederschlag abfiltriert und rnit Schwefelwasserstoffwasser 
ausgewaschen. Das Filtrat wird in einer Porzellanschale 
zur Trockne verdampft, die Ammonsalze verjagt, der 
Ruckstand in Salzsaure gelost, und in der Losung wird 
evtl. vorhandener Kaik in der spater beschriebenen Weise 
(vgl. S. 469) bestimmt. 

Das Schwefelblei wird in heiDer Salpetersaure gelost, 
die Losung unter Zusatz von Schwefelsaure eingedampft, 
und der OberschuD der Schwefelsaure auf dem Sandbade 
abgeraucht. Der verbleibende Riickstand wird rnit 1 %iger 
Schwefelsaure aufgenommen, uber Nacht stehen gelassen, 

am anderen Morgen abfiltriert, und das Bleisulfat mit 
1 %iger Schwefelsaure ausgewaschen. Hierauf wird das 
Filter im Porzellantiegel vorsichtig verascht. Das Ver- 
aschen erfolgt in der Weise, dai3 man den Tiegel erst auf 
dem Asbestdrahtnetz erhitzt, bis das Papier vollkommen 
verkohlt ist, und dann auf dem Tondreieck mit kleiner 
Flamme weiter erhitzt, bis die Filterkohle verbrannt ist. 
Jede ubermai3ige Erhitzung ist zu vermeiden, urn eine 
Reduktion und eine Verfliichtigung des Bleis zu verhin- 
dern. Erscheint nach dem Veraschen der Ruckstand nicht 
rein weiD, so wird er mit einigen Tropfen konzentrierter 
Salpetersaure auf dem Wasserbade abgeraucht, mit 
einigen Tropfen konzentrierter Schwefelsaure versetzt, 
auf dem Sandbade abgeraucht und darauf uber kleiner 
Flamme erhitzt, bis der Tiegelboden eben schwach rot 
gliihend erscheint. Dieses Verfahren ist so oft zu wieder- 
holen, bis das Gewicht des Tiegels konstant ist. Von der 
Reinheit des Bleisulfates uberzeugt man sich durch Be- 
handeln mit heii3er Ammonacetatlosung. Ein unloslicher 
Riickstand wird abfiltriert, grundlich ausgewaschen, ge- 
gluht, gewogen und das Gewicht von dem Gewicht des 
Bleisulfates in Abzug gebracht. 

B e  r e c h n  u n g  : Pb SOI.O,7360 = Pb 0 (lg = 8668). 
2. B a r i u m b e s t i m m u n g :  Der nach Entfernen 

des Bleisulfates verbleibende Ruckstand vom R o t h e - 
AufschluD wird im Rosetiegel mit gleichen Teilen 
Schwefel und Soda (etwa die 5-6fache Menge des Ruck- 
standes) gut durchgemischt und vorsichtig aufgeschlossen. 
Dies erfolgt in der Weise, dai3 der Tiegelboden mit kleiner 
Flamme vorsichtig erhitzt wird, wahrend der Deckel des 
Tiegels, spaterhin auch die obere Wandung des Tiegels 
durch Facheln rnit einer groDen Bunsenflamme von oben 
erhitzt wird. Das Erhitzen erfolgt solange, als noch 
Schwefel zwischen Deckel und Tiegel herausbrennt. Der 
Aufschld ist beendet, wenn an der Innenseite des 
Deckels und an der Tiegelwandung kein Schwefel mehr 
haftet. Nach dem Erkalten bei bedecktem Tiegel wird die 
Schmelze mit Wasser aufgenommen und die Losung ab- 
filtriert. Auf den] Filter verbleiben Bleisulfid, Barium- 
und Calciumkarbonat, sowie Kieselsiiure oder Silicate, 
die bei der gelinden Hitze des Aufschlusses noch nicht auf- 
geschlossen werden. In der Losung befindet sich Antimon 
und evtl. Zinn; sie wird aufgehoben, um spaterhin mit der 
Hauptmenge des Antimons (s. S.468) verarbeitet zu werden. 

Der Ruckstand auf dem Filter wird mit heiDer Salz- 
saure gelost, wobei Blei, Barium und Calcium in Losung 
gehen, wahrend die Kieselsaure oder die Silikate ungelost 
zuriickbleiben. Dieser Ruckstand wird nach Schmelzen 
rnit Kalium-Natriumkarbont auf Anwesenheit von Basen 
gepruft, die gegebenenfalls bestimmt werden mussen. 

In die Salzsaurelosung leitet man Schwefelwasser- 
stoff ein. Etwa ausfallendes Schwefelblei wird in der unter 
,,l. Bleibestimmung" (s. vorher) angegebenen Weise in Blei- 
sulfat ubergefuhrt und aIs solches gewogen. Im Filtrat 
der Sch'wefelwasserstoffallmg wird nach Verjagen des 
Schwefelwasserstoffes Barium vom Calcium getrennt und 
zwar bei Anwesenheit kleiner Calciummengen als SuLfat, 
in Gegenwart groDer Calciummengen als Chromat. 

B e r  e c h  n u ng:  
BaSO. X 0,6570 = BaO (lg = 81758) 

BaCrO. X 0,6052 = BaO (lg = 78193) 

Q u  e c k s i 1 b e r b e s t i m m u n g: 
B. F i l t r a t d e s  A u f s c h l u s s e s  n a c h R o t h e .  
3. Die beirn 

R o t h e schen AufschluD erhaltene Losung fallt man heif3 
mit Schwefelwasserstoff. Es fallen aus: Antimon und die 
selten in Gummimischungen vorkommenden Elemente 
Arsen, Zinn und Quecksilber. 1st Quecksilber zugegen, 
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so ist der Niederschlag schwarz gefarbt. In diesem Falle 
behandelt man denselben, nachdem man ihn in ein 
Becherglas iibergefiihrt hat, durch Kochen rnit verdiinnter 
Natronlauge. Quecksilbersulfid bleibt ungelost, warend 
die Sulfide des Antimons, Arsens und Zinns in Losung 
gehen. Der Quecksilberriickstand wird mit Konigswasser 
gelost und nach Vertreiben des Chlors mit Schwefel- 
wasserstoff gefallt, auf einem gewogenen Goochtiegel ab- 
filtriert, und das Quecksilber nach dem Trocknen als 
Sulfid gewogen. 

B e  r e  c h n  u n g  : HgS X 0,93122 = HgO (lg = 96905). 
4. A r s e n b e s t i m m u n g .  Die Arsen, Antimon 

und Zinn enthaltende alkalische Losung wird rnit Salz- 
saure angesauert und Schwefelwasserstoff eingeleitet. 
Der Niederschlag wird abfiltriert und rnit schwach saurem 
schwefelstoffhaltigem Wasser griindlich ausgewaschen. 
Die Sulfide werden d a ~  in ein Becherglas iibergefiihrt 
und in der Warme mit konzentrierter Salzsaure behandelt. 
Antimon und Zinn gehen in Losung. Arsen bleibt un- 
gelost und wird nach dem Losen im Konigswasser rnit 
Ammoniak, Ammoniumchlorid und Magnesiumsulfat als 
Ammonium-Magnesium-Arsenat gefallt und als Ma- 
gnesium-Pyroarsenat gewogen. 
B e r e c h n u n g : Mg2As207 x 0,6373 = As203 (lg= 80435). 

5. A n t i m o n b e s t i m m u n g .  Die Antimon und 
Zinn enthaltende Losung wird nunmehr mit dem Anteil 
Antimon und Zinn vereinigt, der aus dem unloslichen 
Riickstand des R o t h e schen Aufschlusses stammt. Zu 
diesem Zwecke wird die Schwefelnatrium enthaltende 
Losung (s. oben) mit Natriumhydroxyd und unter 
Kiihlen tropfenweise mit Brom versetzt, bis aller 
Schwefel oxydiert ist. Nach Ansauern der Losung 
und Verjagen des Broms konnen nunmehr die beiden 
Losungen vereinigt werden. Die Losung wird hierauf 
mit Wasser verdiinnt und Antimon und Zinn in der 
Warme mittels Ferrum reductum getrennt. Hierbei wird 
innerhalb einer Stunde 0,5-1 g Ferrum reductum in die 
hei5e Losung in kleinen Portionen eingetragen. Nachdem 
die Reduktion beendet ist, wird das ausgeschiedene Anti- 
mon sofort durch ein kleines mit Ferrum reductum 
bestreutes Filter abfiltriert und rnit h e i k r  verdiinnter 
Salzsaure griindlich ausgewaschen. (Bei Anwesenheit 
gra5er Zinnmengen muD das Antimon nochmals in Brom- 
Salzsaure in der Warme gelost und die Reduktion mit 
Perrum reductum wiederholt werden, um die Trennung 
zu vervollkommnen. Das Filtrat wird durch Eintragen 
von etwas Ferrum reductum in der Warme darauf ge- 
priift, ob das Antimon aus der Losung entfernt ist.) 

Das Antimon auf dem Filter wird mit Wasser in ein 
Recherglas iibergespiilt und in Brom-Salzsaure gelost. 
Ebenso sind Antimonreste vom Filter mit warmer Brom- 
Salzsaure herunter zu losen. Nachdem das Brom durch 
Kochen aus der Losung verjagt ist, gibt man ein Stiickchen 
Jodkalium hinzu und reduziert durch Zutropfen von 
schwefliger Saure in der Warme. (Ein 6berschuD ist 
zu vermeiden.) Nachdem ein iSberschu5 an Salzsaure mit 
Ammonik abgestumpft ist, leitet man in die Losung 
Schwefelwasserstoff ein, filtriert das ausgeschiedene 
Schwefelantimon ab und wascht es mit ausgekochtem 
(0-freiem) Wasser aus. Der Niederschlag wird dann 
mittels 50 ccrn einer 25%igen Natriumsulfidlosung vom 
Filter in ein Becherglas heruntergelost, das Filter mit 
50 ccrn einer 25%igen Nartiumsulfitlosung nachgewaschen 
und in das Filtrat ein erbsengroaes Stiick Atznatron ge- 
geben. Nachdem sich dies gelost hat, elektrolysiert man 
unter Zuhilfenahme einer gewogenen mattierten Platin- 
netzelektrode bei 60°, anfanglich mit einer Stromstarke 
von 0,5 Ampere. nach einer halben Stunde mit 1 Ampere. 

Nach zweistiindigem Stromdurchgang fiillt man mit etwas 
Natriumsulfitlosung auf und beobachtet, ob sich am frisch 
benetzten Teil der Kathode noch Antimon abscheidet. 1st 
dies nicht der Fall, so nimmt man die Elektrode moglichst 
rasch aus der Losung, spiilt sie in hei5em Wasser einige 
Augenblicke ab, trocknet sie mit Alkohol und Ather und 
wagt. 

B e r e c h n u n g: Sb x 1,1997 = SblOs (lg = 0,7907). 
Bei Anwesenheit kleiner Antimonmengen wird das 

Sulfid mit warmem, frisch bereitetem (Kieselsaure aus 
den GlasgefaBen) gelbem Schwefelammon in einen ge- 
wogenen Porzellantiegel gelost, die Losung zur Trockne 
verdampft, der Riickstand mehrmals mit konzentrierter 
Salpetersaure abgedampft (unter Vermeiden von Spritzen), 
entstandene Schwefelsaure auf dem Sandbad abgeraucht 
und das Antimon nach dem Gliihen als SbzOP zur Wagung 
gebracht. 
B e r e c h n u n g : SbzOl X 0,9475 = SblOs (lg = 97656). 

Antimon kann auch durch nachfolgende Titrations- 
methode bestimmt werden. Das vom Zinn getrennte und 
mit Schwefelwasserstoff gefallte Antimon wird abatriert 
und in einen Kjeldahlkolben iibergefiihrt. Man setzt 
15 ccrn konz. Schwefelsaure zu und erhitzt vorsichtig, bis 
die Losung farblos geworden ist. Hierauf verdiinnt man 
auf 100 ccrn mit Wasser, fiigt 1-2 g Natriumsulfit hinzu 
und kocht, bis alles Schwefeldioxyd ausgetrieben ist. Nun 
setzt man 20 ccrn konz. Salzsaure zu, verdiinnt mit 
Wasser auf 250-275 ccrn und titriert mit n.-Kalium- 
permanganat bis zur schwach Rosafarbung. Der Titer der 
Permanganatlosung ist mit reinem Antimon festzustellen. 
(Siehe Reagenzien.) 

6. Z i n n b e s t i m m u n g .  In das Filtrat der Anti- 
mon-Zinn-Trennung, welches das Zinn in der Stannoform 
enthalt, leitet man Schwefelwasserstoff ein, filtriert das 
Schwefelzinn ab und verascht es in einem Rosetiegel. Zu 
diesem Zwecke wird der Tiegel auf einem Asbestdraht- 
netz erhitzt, bis das Papier verkohlt ist. Dann verbrennt 
man die Kohle iiber kleiner Flamme und gliiht dann erst 
zluf dem Bunsenbrenner, spaterhin auf dem Geblase. 
Zinn wird so als Zinnsaure gewogen (SnOz). 

7. Z i n k  b e  s t i m m u n g. Das Filtrat von der Fal- 
lung des Quecksilbers, Antimons, Arsens und Zinns mit 
Schwefelwasserstoff (5. vorher) befreit man durch Kochen 
vom Schwefelwasserstoff, macht die Losung ammoniaka- 
lisch und mit verdiinnter Schwefelsaure sauer, so da5 sie 
gegen Methylorange e b e n  s a u e r  reagiert. In die 
schwach schwefelsaure Fliissigkeit leitet man Schwefel- 
wasserstoff ein, lafit das Schwefelzink iiber Nacht absitzen 
und filtriert es am nachsten Morgen durch ein mit Papier- 
brei beschicktes Filter. Das Schwefelzink wird mit 
Schwefelwasserstoff und etwas ammonsulfathaltigem, 
schwach saurem Wasser ausgewaschen und in der beim 
Zinn beschriebenen Weise im Rosetiegel verascht und 
gegliiht ( ZnO) . 

8. B e s t i m m u n g v o n E i s e n o x y d, T o n e r d e 
u n d C h r o m. Das Filtrat der Zinkfallung wird durch 
Kochen von Schwefelwasserstoff befreit, oxydiert und 
dann in der Hitze mit Ammoniak geftillt. Die ausfallen- 
den Hydroxyde werden abfiltriert, mit heiaem Wasser 
ausgewaschen, gegliiht und gewogen. Das Gewicht ergibt 
die Summe von Eisenoxyd, Tonerde und Chromoxyd. Der 
Inhalt des Tiegels wird dann in sine Platinschale ge- 
bracht und mit Natriumhydroxyd unter Zusatz einer 
Messerspitze Natriumsuperoxyd geschmolzen. Die 
Schmelze wird rnit Wasser aufgenommen, wobei Eisen- 
hydroxyd ungelost zuriickbleibt, warend Tonerde und 
Chromat in Losung gehen. Das Eisenhydroxyd wird gut 
ausgewaschen, in verdiinnter Salzsaure gelost, und 
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die Losung nach Zusatz von Jodkalium und Stiirke rnit 

B e r e c h n u n g : 1 ccm '/I. n.-NazSz03 = 0,007984 g Fez03. 
Die das Aluminium und das Chromat enthaltende 

Losung wird mit Salzsaure angesauert, ebenfalls mit Jod- 
kalium und Starke versetzt und mit n.-Na-Thiosulfat 
titriert. 
B e r e c h n u n g : 1 ccm n.-NazS203 = 0,00253 g CrzOs. 

Die so fur Eisen und Chrom enthaltenen Werte 
werden auf Oxyde umgerechnet und vom Gesamtgewicht 
der Trioxyde in Abzug gebracht. Die Differenz ergibt 
Aluminiumoxyd. 

Das ammoniaka- 
lische Filtrat der Falung von Eisen, Aluminium und 
Chrom wird auf etwa 100 ccm eingeengt, schwach essig- 
sauer gemacht und in der Siedehitze mit heiDer 
Ammonoxalat-Losung versetzt. Nach einigem Kochen 
macht man mit Ammoniak alkalisch. Nach Stehen uber 
Nacht wird abfiltriert, das Filter im Platintiegel verascht 
und der Niederschlag auf dem Geblase gegliiht (CaO). 

10. B e s t i m m u n g  d e r  A l k a l i e n  u n d  v o n  
M a g n e s i u m. Das Filtrat der Calciumfallung wird 
zur Trockne verdampft, durch schwaches Gliihen von den 
Ammoniumsalzen befreit und der Ruckstand mit leicht 
salzsaurem Wasser aufgenommen. Nach dem Filtrieren 
wird die Losung in einem gewogenen Platin-Alkali- 
Tiegel unter Zusatz von Schwefelsaure eingedampft, der 
Oberschui3 an Schwefelsaure abgeraucht und die Sulfate 
der Alkalien und des Magnesiums schwach gegliiht und 
gewogen. 

Die gewogenen Sulfate werden mit Wasser aufge- 
nommen, die klare Losung stark ammoniakalisch gemacht 
und das Magnesium mit Ammoniumphosphat gefallt, a b- 
filtriert, verascht, gegliiht u d  alsMagnesiumpyrophospha1 
gewogen. Der so erhaltene Wert wird auf Magnesium- 
sulfat umgerechnet und von der vorher ermittelten 
Summe der Sulfate in Abzug gebracht. Die Differenz 
ergibt die Alkalien. 
B e r e c h n u n g : MgZP2O.I X 0,3621 = MgO (lg = 55879). 

11. K i e  s e  1 s  a u r  e b e s t  i m m u n g .  M a n  verascht 
1 g der Mischung im Platintiegel, fugt hierauf die vier- bis 
sechsfache Menge Natrium-Kalium-Carbonat hinzu und 
schliei3t durch Schmelzen auf. Die Schmelze wird mit 
heifiem Wasser ausgelaugt, vom Unloslichen abfiltriert 
und gut ausgewaschen. (Priifung des Riickstandes auf 
Kieselsaure durch einen nochmaligen Aufschlui3.) Nach- 
dem das Filtrat mit Salzsaure angesauert ist, wird zur 
Trockne verdampft, der Riickstand 2 Stunden auf 130' 
erhitzt, mit 5 ccm konz. HC1 und heii3em Wasser auf- 
genommen und abfiltriert. Der Filterriickstand wird im 
Platintiegel verascht und gewogen. Hierauf raucht man 
den Tiegelinhalt mit FluDsaure ab, gluht nochmals und 
wiegt wieder. 

Die Gewichfsdifferenz der beiden Wagungen ergibt 
die Kieselsaure. 

n.-Natriumthiosulfat titriert. 

9. C a 1 c i u m b e s t i  m m u  n g. 

B. P h y s i k a l i s c h e  M e t h o d e n .  
1. S p e z i f i s c h e s  G e w i c h t .  Die Bestimmung 

erfolgt im Pyknometer unter Wasser. Anhaftende Luft- 
blasen werden durch Evakuieren entfernt. 

2. V i s c o s i t a t s b e s t i m m u n g  z u r  B e u r -  
t e i l u n g  v o n  R o h k a u t s c h u k .  Die Bestimmung 
kann im Viscosimeter nach E n g l e  r ausgefiihrt wer- 
den. Als Versuchsmaterial dient eine frisch bereitete 
l1iZ %ige Benzolquellung, die in einer dunklen Flasche 
angesetzt wurde und 24 Stunden unter ofterem Um- 
schiittelii gestanden hat. Als Vergleichslijsung dient eine 
ebenso bereitete Quellung von Fine Para Hard Cure. 

bus den erhaltenen Auslaufzeiten von 200 ccm 
Losung 1;iBt sich ein anniihernder Schlu5 auf die Qualitat 
des Rohkautschuks ziehen. 

3. Q u e l l u n g s v e r m o g e n .  Die Priifung wird 
nur bei Rohkautschuk ausgefiihrt. Je 2 g ausgewalztes 
Rohmaterial werden mit 98 g Benzol, Benzin oder 
Schwefelkohlenstoff iibergossen und 12 Stunden ohne 
Schutteln stehen gelassen. Es wird beobachtet, in welcher 
Zeit und wie vollkommen die Quellung erfolgt. 

4. K i i n s t l i c h e  A l t e r u n g .  Diinn ausgewalzte 
FeIle von etwa 10 X 10 cm werden 50-100 Stunden in 
1 m Abstand mit ultraviolettem Licht bestrahlt. Direktes 
Leimigwerden der Substanz und die Zunahme der aceton- 
loslichen und verseifbaren Anteile geben Moglichkeiten 
zur Gutebeurteilung. 

5. S t r u k t u r. Dieselbe wird durch Vergroi3erung 
einer glatten Schnittflache festgestellt, die durch ein 
Gefriermikrotom hergestellt wird. Makroskopisch nicht 
erkennbare PorosiEt, kristalline oder amorphe Ausschei- 
dungen lassen sich hierbei erkennen. 

Zusammenstellung der Resultate. 
I. Aui3erer Befund. a) Materialbeschaffenheit. 1. Art 

der Kautschukprobe (Rohkautschuk, vulkanisierter Kaut- 
ischuk, Kautschukprap-te). 2. Art der Vulkanisation 
(Gas-, Kalt- oder Warmvulkanisation). 3. Grad der Vul- 
kanisation (Weich- oder Hartkautschuk). 4. Homogenitat, 
Porositat. 5. Farbe. 6. Geruch. b) Verunreinigung, An- 
striche, Schutzschichten. 1. Lack- und dlanstriche usw. 
3. Einstreupulver, ausgebluhter Schwefel. 3. Paraffin, 
Wachs, 61, Glycerin. 

11. Feuchtigkeit. 
111. Wasserlosliche Anteile und Art der groben Ver- 

unreinigungen. 
IV. Acetonextrakt, darin a 1) acetonloslicher Schwe- 

fel, a 2) wahrer freier Schwefel, a 3) acetonloslicher ge- 
bundener Schwefel; b) unverseifbare Anteile, darin 
c) Paraffinkohlenwasserstoffe, d) verseifbare Anteile, 
e) Celluloseester und -Ather, f) organische Beschleuniger, 
g) Drehung der Kautschukharze, Kautschukharze 4- fremde 
Harze + verseifbare 61-, Fett-, Wachsanteile usw. = Ge- 
samtacetonextrakt- (freier Schwefel f unverseifbare An- 
teile + Cellulosederivate) . 

V. Chloroformextrakt, darin a) Hartasphalt, b) Re- 
generate, c) starke Depolymerisation (unvollstandige Vul- 
kanisation). 

VI. Extrakt mit n. - alkoholischer Kalilauge, darin 
a) Schwefel, b) Eiweihtoffe, c) Phenolharze, qualitativ. 

VII. Paraffinunlosliches, a) anorganische Fiillstoffe, 
Kohlenstoff, Faserstoffe, gehartete Bakelite, b) Vorhan- 
densein von Regeneraten. 

VIII. Aschengehalt. 
IX. Schwefelbestimmungen, a) Gesamtschwefel, 

b) acetonloslicher Schwefel, 1. wahrer freier Schwefel, 
2. acetonloslicher gebundener Schwefel, c) Schwefel in 
alkoholischem Laugenextrakt, d) anorganisch gebundener 
Schwefel, e) Vulkanisationsschwefel. 

X. Chlorgehalt. 
XI. Kohlensauregehalt. 
XII. Gesamtstickstoffgehalt. 
XIII. Leimgehalt. 
XIV. Kohlenstoffgehalt, a) RUB, b) Graphit. 
XV. Cellulosegehalt. 
XVI. Gesamtgehalt an organischen Anteilen, Zusam- 

XVII. Gehalt an harzfreiem Reinkautschuk: 
m ense tzungen. 

100 - (YO Acetonextrakt + % Hartasphalt aus dem Chloro- 
Formextrakt + YO Laugenextrakt -I- % Paraffinunlosliches 
+ % Vulkanisationsschwefel). 
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XVIII. Spezifisches Gewicht. 
XIX. Viscositat, vergleichend anzugeben. 
XX. Quellungsvermogen. 
XXI. Kiinstliche Alterung. 
XXII. Struktur. 

R e  a g e  n z i en. 
A c e t on. Das Aceton sol1 chemisch rein und frisch 

iiber Kaliumcarbonat destilliert sein. Siedepunkt 56-57 O. 

A t  h e r , wasserhaltig. Chemisch reiner dther 
D. A. B. 5 wird mit 10 Vol. % Wasser geschiittelt und iiber 
demselben aufbewahrt. 

A 1 k o h o 1, absoluter. Gehalt 99,66-99,46%, spez. 
Gew. 0,796-0,797, Siedepunkt 78-79'. 

A 1 k o h o 1,90Vol.-Y0. 90ccm Alkohol absolutk10ccm 
Wasser. 

B a r i u m c h l o r i d l o s u n g .  Sie enthidt 122,6 g 
BaCL -I- 2 H,O im Liter. 

B e n z i n (Normalbenzin Kahlbaum) fur Asphalt- 
bestimmung: spez. Gew. 0,695-0,705 bei 15", Siede- 
grenzen 65-95 O, bestimmt im Englerkolben rnit Lebel- 
Henniger-Aufsatz. Dasselbe muD moglichst frei von 
Benzolkohlenwasserstoffen sein; hochstzulassiger Gehalt 
an diesen 2%. 

B e n z i n fir Paraffinunlosliches. Obere Siedegrenze 
looo; darf beim Verdunsten auf Filtrierpapier keine sicht- 
baren Spuren hinterlassen. 

B r o m s a l p e t e r s a u r e .  90 g HN03 (s=1,48) 
+ 10 g Br. 

B r o m s a l z s a u r e .  1000 ccm HC1 (s = 1,13) 
+ 13 ccrn Br. 

C h 1 o r o f o r m. D. A. B. 5. Gehalt 99-99,4 HCCI,, 
spez. Gew. 1,485-1,489, Siedepunkt 60-62'. 

C h l o r s c h w e f e l l o s u n g .  98 g Benzo1-k 2 g 
Chlorschwefel. 

E s s i g s  a u r e a n  h y d r i d ,  chemisch rein. Spez. 
Gew. 1,073, Siedepunkt 137 ", Reinheitspriifung wie bei 
Essigsaure D. A. B. 5. 

Spez. Gew. 1,057 
bis 1,064, Siedepunkt 118,5", Reinheitspriifung wie 
D. A. B. 5. 

F e r r i a m ni o n  s u 1 f a t  1 o s u n g , kaltgesattigte 
Losung. 

K a 1 i 1 a u g e , ' / z  n.-alkoholische. 1,5 g Ag NO3 wer- 
den in 3 ccm Wasser gelost und zu 1000 ccm Alkohol ge- 
setzt, 3 g KOH werden in 3 ccm Wasser gelost und 
abgekiihlt der alkoholischen Silbernitratlosung zugefugt. 
Die Losung bleibt 24 Stunden unter Umschiitteln stehen, 
wird dann filtriert und destilliert. 

30 g mit Alkohol gereinigtes KOH werden in der 
gleichen Menge Wasser gelost, abgekiihlt und auf 
1000 ccm mit den1 vorbereiteten Alkohol aufgefiillt. 

n. - K a l i u m p e r m a n g a n a t l o s u n g  fur 
Antimonbestimmung. 1. 3,l g KMn04 werden in 11 Wasser 
gelost. Nach langerem Stehen wird durch ausgegliihten 
Asbest filtriert. 2. 0,25 g reines metallisches Antimon 
werden in einem 600 ccm Erlenmeyerkolben rnit 12 bis 
15 ccm konz. Schwefelsaure und 10-12 g Kaliumsulfat 
erhitzt, bis alles gelost ist. Die Losung wird auf 250 ccm 
mit Wasser verdiinnt und 20 ccm konz. Salzsaure hinzu- 
gefiigt. Nach dem Abkiihlen auf 10-15O wird mit der 
Permanganatlosung bis zur schwachen Rosafarbung 
titriert. 

E s s i g s a u r e , chemisch rein. 

Gewicht des metallischen Antimons 1 ccrn lf,, n.-KMnO - - -- -- - ccm Permanganat 4 -  

=Titer der L+unp. 
K r e s o 1. Farblose Fliissigkeit. Spez. Gew. 1,039, 

Siedepunkt 198 '. 

Zeitschrift fur 
angewantlte Chemie zgehalt des schwedischen Kienteers 
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K u o x a m .  50 g Kupfervitriol werden in 300 ccrn 
Wasser auf dem Dampfbade gelost, nach dem Erkalten 
gibt man tropfenweise soviel Ammoniak zu, bis alles 
Kupferhydroxyd ausgefallt ist und sich durch Blaufarbung 
der Beginn der Wiederauflosung anzeigt. Der Nieder- 
schlag wird abgesaugt, ausgewaschen und noch feucht mit 
25%igem Ammoniak bis zur Losung versetzt. Die Losung 
erfolgt im Erlenmeyerkolben unter Kiihlung. Kuoxam ist 
im DunkeIn aufzubewahren. Haltbarkeit etwa 3 Wochen. 

kristallisiertes 
Magnesiumchlorid und 105 g Ammonchlorid werden unter 
Zusatz von etwas Salzsaure zu einem Liter gelost. 

P a r a f f i n o 1 - Paraffin fliissig D. A. B. 5. Spez. Gew. 
0,885, Siedepunkt uber 360'. 

P e t r o 1 a t h e r. Spez. Gew. 0,650-0,660, Siede- 
grenzen 30-80'. 

S a 1 p e t e r s a u r e , konzentriert, chemisch rein 
s = 1,48. Die Salpetersaure ist besonders auf Schwefel- 
freiheit zu priifen. 

S a 1 z s a u r e , konzentriert, chemisch rein s = lJ9. 
S c h w e f e 1 s a u r e , konzentriert, chemisch rein 

s = 1,84. 
S o d  a - S a  1 p e t e r m i s c h u  n g , 5 : 3, schwefelfrei. 
T e  t r a  c h l  o r  k o h l e n  s t o f f. Spez. Gew. 1,599 

bis 1,60 bei 15', Siedepunkt 76-78'. Darf beim Schiitteln 
mit konzentrierter Schwefelsaure keine Gelbfarbung 
geben, beim Schiitteln mit Wasser diirfen keine Chlor- 
verbindungen in Losung gehen. Die wasserige Ausschiit- 
telung darf Jodzinkstarke nicht blau farben. 50 ccm CCI, 
diirfen beim Verdunsten keinen wagbaren Riickstand 

[A. 56.1 hinterlassen. 

M a g n e s i a m i s c h u n g. 55 g 

-. 

Der Harzgehalt 
des schwedischen Kienteers. 

Mitgeteilt aus dem Laboratorium der Chem. Fabrik Florsheim, 
Dr. H. Noerdlinger A.-G., Florsheim a. M. 

voe A. CAROSELLI und CASP. SCHNEIDER. 
(Eingeg. 10.1'2. 1925.) 

Die nachstehende Arbeit wurde bereits im Jahre 
1921 ausgefiihrt, konnte aber aus geschaftlichen Griinden 
bisher nicht veroffentlicht werden. Sie wurde veranlaat 
durch einen Patentstreit, fur dessen Entscheidung die ein- 
wandfreie Feststellung des Harzgehaltes im schwedischen 
Kienteer von Wichtigkeit war. Unter Harzgehalt war hier- 
bei die Menge der im Kienteer in Form von Kolophonium 
enthaltenen Abietinsaure gemeint. In der einschliigigen 
Literatur waren einwandfreie Angaben dariiber nicht vor- 
handen. Zwar findet sich bei L u n g e - B e r 1 I )  die Be- 
hauptung, Kienteer enthielte 30 YO Harzsauren, indessen 
stiitzt sich diese Behauptung lediglich auf die hohe Saure- 
zahl des Kienteers. Diese kann aber als mdgebend fur 
den Hqzgehalt nicht angesehen werden, da der Kienteer 
auBer Harzsauren betrachtliche Mengen anderer Sauren 
z. B. Essigsaure, hohere Fettsauren und Oxysauren ent- 
halt. In einer eingehenden, die Zusammensetzung des 
iiorwegischen Holzteers behandelnden Arbeit von 
M j o e n ') ist die Anwesenheit von Essigsaure, Propion- 
saure, Butterslure und Valeriansaure nachgewiesen wor- 
den. Ober die Menge der vorhandenen Harzsauren ist in 
dieser Arbeit nichts erwahnt. K n u t S t r o m 3, gibt den 
Gehalt des Nadelholzteers an aarzsauren mit 7 % an. 

Nachdem unsere Arbeit vollendet war, erschien eine 
Xbhandlung von M a r c u s  s o n und P i c a r d ,) iiber die 

1) Chem.-techn. Untersuchungsmethoden S. 542 ff. [1911]. 
") Z .  ang. Ch. 25, 97ff. 119021. 
3) Arch. f. Pharm. 1899, 525. 
4) Z. ang. Ch. 34, 201 119211. 




